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新しく se c obe n z oEcコphe n a n七hridin e型 aika!oid(Table 8, 卜2一子)8こ分輝き
れる新型の 亀ほa!oid であ っ 泡が , そ の構造上の 韓徴 を考慮に もヽ れて ,
o･ 円e七hy!孟s o a r n oももia n a 斡ide (iO3) の Bis cb!e r一 触 p,ie r alsk豆反応魯読み ね結
莱, それ まで 合成不能で あ っ 畠 che= lu七in e(6) の 合成に成功した . (Fig.
3)3 村 石井 ｡ 石川 3 4) 紘, この始発か ら, 最初 に 2- 亀ryト トもeもr alo n e(lO4)
より s e c obe n 2 0こc3phe n a n七hridin e聖地食物 く107)を合成し, こ こもこ得ら れ患
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夜行う恵も､う蔚合成法 を蘭発Lf駄 本法亀孟争 静ブ 濫 }
00 )レ性の 閃恵も毒d毒m eも押e
の oÅ - b払S e S凝 らぴ亀己 鮎
-ba 紀 S の食感の 降も這遭周可鰻な 窯周 飽か つ 効率的合
成法 (以 下石静睦と略記) と な っ 亀｡ (Fi名｡ 郎
石井ら等
舶 ' は更亀芸この節食感瞳毅 郎 ､て 蘭渡す る 息0 穂Q)辞ブ 芸 ノ - ]L,性塩
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寮望聴 フ 温 ノ - )払性 馳n 静Ecヨp如即 急n 伽 id奄n e塑 A 柑亀亀o壷d の
一 般食成法
の確立
i972軌 紬 柑S WO 棚 ら
紺 は殉じ ミ溶 ン科植物 に属する FQ 富岳nt 細 抑
Io ,
･
細 魚 L 軌 よ り楽観廉藩 P 38 監有効で ある漸 亀ほ亀io岳d, 紬sa r o n毒 e
(i且), を単鮭 U, 本塩基が n托豆d豆舵 型 Qヰ
- ba s e s邑こ分輝 馨れるフ3:} - )レ性
aは亀i¢毒d で 凝る こ とを明らか旺 し泡･ こ の ずa葛a r O min e(il) の 抗騰落活性もこ
っも､て
-
軌 髄の 多くの研究者
写 8' 旺よ る研究 屯報告容れて い る･
F亀名亀r O n岳m e(ii) の 合成旺 つ
■
も､て 軌 石井らの 確立 し泡 悶毛もid
'
8n e塑 0ヰ -
ba s e sもこ対する合成法を尊の まま適属するこ ともま出来怨もヽ Q
- 般もこプ エ ノ - ル
- ほ -
性総合轡の 合成亀己際♭ て タ ブ 蕊 ノ
- ]♭性永敢基の 傑諌基とじて 払即 諾y竜 基が凋
も､られる . 臼歯L'恕が ら , 石井洩の 基本的中間原料で ある 慧
- 亀㌻y = ｡ もe如 昆-
!o n e(92) a)合成もこ8孟争 加親祭分解も己よりき 2サ針感奮昆『y卜亀
- 鮎 ¢払鴫 ric 払Cid
(90) の 別 むポ ニ ル 基をメ予Ej3
'もこま習 遮兎 するエ程 (F毒甚ゆ五戸 S細 A) と生成
し泡 2,a
-d岳a㌃y苛b軸 r垂c a c童貞(9且) 凝 cね托汀¢ず 即 抱 中 綿o s紬 r u s ¢東y
-
cゎほ汀ide 脚 Ci母) を潤 い て分子内粥環 馴青も咽 的とする 2 湖 y =
- もeもr 盈紬n e
(92) ヘ 蒔くエ乾 び毒甚｡且, S軸 B) を綴る盈繋が ある ｡ こ の両工程でブ エ }
-
)レ軽永酸基の 保護基で 為る be 咽 i 基も孟容易も己脱穀審馳竜顔ら争 己a)両エ穫を
終える度もこ, 密封生成tj泡ブ ユ ノ
- ル 髄政敵基奄傑謹む直す感賓があり, プ エ
ノ - ]レ性 b酬 Z ¢Ec3 紳en 昆棚 ㍗毒dim e 型 昆盲k亀Ioiぬ の 合成法とt,て 凱 効率的で
実周約な方法とは言い 薙も嶋 の で あ っ ぬ ･
陳 即 , は, 石井法の 遭周範囲凝プ3:ノ - ]レ性 be n 加Ecヨ紳即 急如油r専din e型
a!kaioidま 頂拡張する こ と夜目的として , 合成田襖 凝 紬 脚 脚ine 糾)もこお
尊研究夜行 っ ぬ ｡ 号の 緒 熟 プ ユ ノ - }レ性放散基の 保護基として 軸 wiy盲 基
を伺い るこ とも己よ っ て , 上記の 2沖d 如 y卜亀
-
¢x ob柚 ric 亀Cid(90) の加水寮
分解の エ程 (Fi甚･呈, Step A) の箆慮奄克服して い る ｡ つも
､で, ここも乙終ら れぬ
分子内もこ 竜S opr op 咽 基を持 つ 2沖 d豆a rylbutyric a c毒d (91)の 分子内閉環反
応 (Fi名｡ i争 馳 叩 B) 紘, 滞法で革る POCi8 - CHC盲昏 の亀件下では, やはり,
is叩 r 脚 Xy盲 基の 配鮭レ魚プユ ノ
- }レ性 2一 息ry= - 七etra!¢n e(92) 奄副生す る
ことを確認し 盈｡
陳はこ の分子内問環反応奄申軌 ま泡は, 塩基性の 亀件下で行うこ と奄槙静
tJ, 原料の 2,針d 如y 伽 もy㌢ic a cid(9i) 壕 p 紬 s s紬隅 C亀rb紺 亀もe 綿芝
CO9,
2｡2 抑! e喝.) 存在下, 亀C e七｡ m榊毒昔e 紬CN) 申POCi母 (5 巧¢青 郷)で処理すれ
ば, is 岬 聯 Xy 基の 切断反応は全く銭こ るこ と恕く 目的とす巻辞ブ3:i
- ]叫盤
の 2- 亀ry卜 = eもr a蜘 e (92) を卑 見る
普B ' こと を党風tJ勉 ｡
紺 本法軌 酸性
姦件下で は , 切断壕党紗やす い be n zy盲o xy 基で亀観 ねeれ謡y! 北辰広が起こ らな
い優れ泡方法で ある ことが確認き れても､る ･ 以上の鈷 敷 石非法恵まワ ニ ノ
- )レ
性 be n zoこc 帥 即 急n 伽 idin e恕 亀=ぬ!¢毒d 亀こ亀遭周可能とな っ 泡 ｡
液 卵 ) 紘, 史記の方法壕用い て fa甚a r O如 e (i
L呈) 夜食成する降の基本的申開
原料と怒る 2一 弘ry卜 = 如 a 加 e (92亀) を好収容で 合成し, こ の もeもr a=川e
- i3～
(92農) 凌 ぎ毒S｡ 篠毛こ示しぬ方 掛こ従 っ て 紬r m 盈招垂加 体 (且09a)も訟噂もヽ 漁 8 剖
ヽ
で タ こ こ邑己得られ ぬ 紬r 愉 酌義盛e 俸 (-iO9亀) 凝 5富 鮎SOヰ
ー 触0 =己で処理♭て 鋭
isopr o紺畳 紙 夜行もー hy 納 兇yず即 悶a m亀由 雄 (且09b) とし漁 ｡ 己の 蜘 r¢#y
紬r 弧 嗣ide 体 (且09b) もこ対むで 払毒s cわie r
-内払Pie ㍗亀毒ski反応奄行う 己 と亀己より
好収率で 紬苫亀r O n毒門e (且1) を食感する 己 と急こ成功b 泡Q
別もこ, 陳
A O ' 軌 禽湾産予甘]]＼ザシ シ ヨ ウ平 米8 円b
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一 新ブ ユ ノ - ]レ性 o xybe n z oこc3 如n亀nihr亀 如 e 型塩基で ある
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- 且亀 -
(旦息0) の 亀馨 を食成♭, o xy 加 重わ象印岳閃e の 検波は式 く急9) 漕粛啓ねるこ と を証
明レ免｡ この ようもこbぞ g 石井法の遜頗範囲は niも毒d垂門e 型 be m 諾¢監屯 油 em a 托
-
脚 idin e型 亀ほa!o舌d のブ エ j
- )噌 塩基の合成法もこまで 拡張嘗釣魚 ｡
鱗3鯵 C馳如 ry 加 重m e屯3) 望 魚篭臨亀篭¢量感 の食感研究院 お紗る基本溶断
と ころで , 石井睦は 閃重患亀d亀門e (且) 型 昆!k亀io毒d の食感も這も孟逢摺可能で ある
軌 お怨 じ 0堵
-ずuuy 亀r -もized be m 諾OEcヨphe m 亀如油㌃毒d亀me 亀ほ 亀盲o毒d 漕 ある
che!e ㍗y 伽 in e(3) 型亀は盈-0
･
8d もこもま適頗で 奮 馴 ､ ･ 号の理 由軌 F書名･ 壕
並びもこ ぎ重富｡ 5 もこ示t}飽食成中間体習 ある 紬 m 鯛ide 体 (iO9) の 昏岳S ch篭e r
d
紬pie r a!sk
･
! 閉環反応もま - 般も己徴発官能基の 如 い 位には撞こ らず ,
一 方 恥己
パ ラ位の 方向も己進行L/ て n呑も毒d毒m e(i) 型0ヰ
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一 風 i962年に 篭関亀i, 亀de
48〉 亀孟 β - n a郎ho竜 夜 prop盈柑y葛 伽 て得られ
る 細 a桝 榔 p㍗ 聯 柑y層 州 e r(且息2) 奄 N, … - 如 mi=
n e 脚 NEも2)もこ
掃かtJ, 加熟達流夜行免ば卓 容易もこ Ci亀ise n転位が 起こり 3日 欄 郷
地 一
弘 卜 軸 y柑 m 川 3) を卑 見る革 敬承LI泡 ｡ (F
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う傾向が あるが , 毒y ai, ide の方法で は転位を愛好る部位はオ]L,ト位に 限定き
れる ことに なる ｡ 繰言すれば , 得られ泡 pyr a m体の こ 盈給食を酸絶的も芸切断し
て ア]i'デ ヒドま泡 はカ]LJボ ン駿に 誘蒔する こ とが出来れば , フ ヱ ノ - )i,性永酸
基の オ]i'ト位に r e名iospe c岳ず毒c に アル デ ヒド基タ ま 泡はカル Ji(キシ)i'基を帝Å
する ことが出来る こ とに なる .
こ こで 本反応に伺い る pyr a n体の種額毛こつ い て で あるが, T亀ylor
･ W ) らは
uぬe= iずe r o n e(i15) に 対して 3,3-d垂m e七hy!pr opa r苫y! ch苛o ri 舶 を伺いて ア
ル ネル 化し, ヰ8) pr opa rgyi e帥e r(116) を合成し, その後, Clais e n転位を行
っ て , s e s e!in(i17) を合成 して いる . (Fi甚. 8)
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dio青 砥尊れ 泡 納e!la c七on e(i18) を HiO｡ で 処理L'て , S 品!毒cyla!dehyde 体
(ii9) を得て い る . (Fig. 9)
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第諸費 現在まで の C的e昏即y伽 竜n e(3) 聴らび監這関連絶食物の の愈威研究の
@ #
i839年, P㌻obs七
4髄' はケ シ科もこ属する植物で あるタ サノ 浄ウ c 細 B言do nb
'
u 励
肋8J
･
u 5L｡ の 成分研究を行い タ 望種の ア 舟 カ u イ ド奄絶砕な形
8 8' 習 聾離し 泡｡
この 研究が be n z oEcコ紳e n a鵬hrid岳n e 型 払ほ乱写oid 邑己お柑 る最初の聾離確魯で
あ っ 泡. Pr obsも は この 詔確の アル カ ロ イド屯 che亀e ryもhr喜ne く3) な らび に
cheHdo 門in e(60) と令名し 泡が , こ の う協 che 如 yもhr蔓n e(3) の構造に つ い
て は, 且931年に Sp義もh ら
悶 ' に よ っ て式 (3) で奉 書れ る ことが明らかもこきれ
魚 ｡
このよう に che!e ry七hrin e(3) の 研究の歴史は甚ia
k
長 い こと, きらに は寒ア
ルカ ロ イ ドが抗真菌作周や, 抗腫嬢仲周を示すと い う報告が為 るこ とか ら数多
くの 合成法が報告きれて い る ｡ 本葦で は, これ らの合成法の 概略を述 べ る ･
寮且蹄 紀¢ 如 S o n怒らぴ 旺 ぬ ㈹ 棚 もこよる Che8e ㌻yもhri舵 聖篭 ず刈巳食物
(且3且) の合成の 就勘
i937軌 Robim s 脚 ら2 魯' は chele ryもhr盲n e(3) の 合成を目的として' 出発
度料に, 3,針dim 州 o xybe n z 亀Idehyde (i23) と 3,亀
- di和e七ho xy& c eもo 如 n o n e
(12唾) を 那 ,, 対応す る cぬ!c o n e(i25) を合成tJ , 寮望輩に記載し泡 b 附
之OEcヨphe n a nWr岳dine 骨格の 金成洩を完成し泡 ･ b 渉 じながら本法軌 前述の
ようもこ最終段階に Bis ch ほr-Nap毒e r a油 量 反応を食む 恵めに , 基質もこ存在する
酸素官能基の ]ヾ ラ位もこの み閉環が 起こ り, 目的とする #}= 位へ の閉環は全く
点こ らな か っ 泡 ｡ 云い 換えれ ば9 原料の 亀柑 軸 由 として 3舟d毒舵七ho xy
‾
be n 之a柑 ehyde(ほ3) を 那 ､る観り che!e ry帥r岳m e(3) 型塩基の 合成ば出来ず,
その 当時, 天然もこ存在す る こ とが繋Uられてい 聴か っ 泡 ni … n e(i) 型の 塩基
で ある be n z oこc3phe n a nもhr
･
8din e 塩基 (i29) を合成するに とどま っ 泡 ･ (F義甚｡
ii)
っ い で , Robin s o nら
8 4 ' は酸素官能基旺対するバ ラ位をプロ ム でブロ ッ ク し,
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なか っ 泡 ｡ (Fi甚｡ i2)B 8･ 88 )
一 方, 蜘 o r七h昏8) は Robin s o nともまぼ同時某如こ che盲e ryも如竜n e型の モ デル
化食物 (i3且) の 合成を目的とtJ, Rob毒n s o nが行 っ 泡エ経 とはぼ同じエ程 を縫
て合成を読み で い る ｡ 被 は , 基礎原料と して , be m2 OEcヨphe m a棚 rほ壷糟 蹟の
B 環形成に盛要な Ct - u mi七夜 CO担基とL,て持 つ op豆亀n貞c a c妻d(且35) を 削 ､
て 実験を試み泡 軌 盲acもo n e俸 (且38a) のhydr ocya m aも垂o m が連行皆 ずタ こ の 段
階で実験を中止tJ 泡 ｡ (F毒g｡ i3)
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i950年もこ登り, 乾ob寺n s o nら B 為) は, 地w o r帥 の]レ - ト奄追試じ, 宅急C如n e
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寮望範 捗亀iley ら旺 よ る Che蔓e ry七hr岳n eく3) の 合成
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i9S6年, Bailey ら B 9) もま Robin s o nの意思を謎曹 タ Robin s o mの モ デル 化食
物 (皇3i) の 合成法に従 っ て はcもo n e体 (i36b) 奄処理tJ, Chele ryもhrine く3)
それ自身の合成を試み 泡 .
しかしなが ら, モ デル化食物 (i31) を合成する綴に乙ま好収率 (77富) で進行
し泡 ho 恥Phもhal垂fnide 体 (i38a) から is oquinoto n e体 (139a) へ の 閉環反応
抜海似の ho m ophthal
'
Irnide (138b) の 場合にも孟進行しな い ことを見出し泡 ｡
(Fi甚｡ 15)
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この結果か ら , 中間体の ho m ophtha!
'
I C a C衰d 誘噂体 (i卑3b) ヘ 戻り, こ の 屯
のを 七hio nyl chlo ride, 次いで , S七a nnic chlo ride で 処理する ことに より
en o! e sもe r(148) とし, 更に a m m o nia で処理 して is oqu豆n oH川e (139b) を合
成し, 以下 Fi名｡ i筏･に示し ね方法と同様な方法に従 っ て cheほ汀y七肘in e(3)
の合成に 成功し た .
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この 研究昏8) 軌 c 脚 色㌃yもhr毒門e(3) の 会食成の 最初の 亀の で あるが, 本合
成法の原料となる opi亀mic 亀Cid(且35) は o
- v e 柑脚 e 亀Cidく且鯛) か毎億収
率で しか得られず,
8 l･ 8 2 ' ぴ重器･ 且7) 紳も旭!ic 亀軸dride 体 抑 申
p 脚 亀H同量de 体 の 閉環反応は基質毛こよ っ て 異なる緒果 を与えタ
(3) 製塩基の
- 般合成法とも孟嘗い 簸い 屯の で あ っ
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第3節 艶es s 亀㌢ら旺よる 糾-(o 一閃亀 細 e m zy偽 m 州 槻 葡の 昏即 諾yn e閉濁反応
壕嗣済むぬ C馳e栂ry肋㌻jn e 綿) の食成
i973年, Re ss 亀r ら 8 8) 乱 射 い 位に ハ ロゲ ンを脅す る be n z aidehyde
(153) と 亀ni =n e(ま54) と 奄縮合審せて 終られる Sch げず ba s e(i55) を出発
便料とし, この Sch ほず ba s e(155)声 ま泡 は Sch義郎 ba s eく155) 奄 sod毒u 閏
borohydride(内払8担ヰ) で 遵元Uて 捲られる 糾-(o - 旭!obe n 芸y伽 ni =n e(i57)
監対して , be n 之yn e 閉環反応夜行 えば, 対応する phe n a n帥 r呑dine(i56) な ら
びに d 軸dr ophe n a 汀伽 idin e(i58) が生成す る ことを報曽L/艶 ｡ (Fi苫･ 息8)
Kes sar ら 約 ) 紘, この be m Eyn e 法を 削 ､て cheie ry七hrin e(3) の合成 を試
みて いる . (Fi甚｡ i9)
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本金成法は前述の Baiiey らに よる che盲eryも如r毒ne (3) の 合成法と比戟 して ,
より簡便で あるが, 原料で ある いn aphもhyは印im e(i60) は pip即 O n alく旦63)
より多くの 過程を簸て合成しな蹄れ蔓富ならず, p盲per o n 亀i(163) より 旦- n apわー
もhyi亀mim e(且6O)もこ至る通算収率が儀収率で あ葛の が欠点で あるとい える .
(FJi苫｡ 20)
･な 軌 トnap約hy旭min e(且60) との 縮合もこ伺い 泡 61br o 附- 2,3-d豆械e紬 oxy -
b印 Z aldehyde (i59) は Fi甚｡ 2急 に示し泡エ軽に従 っ て o r肋 o v 亀耶i=･i門 (168)
より通算収率 侵0Ⅹ で合成音れても､る .
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ぬ C 旭亀e ry息ね㌻盲肥 (3) の 食感
馳SS 亀rら 細 ' 軌 前 掛 こ記載じ ぬ N-(6-br o 恥-2,3
･d竜田eもho xy)- i･
n a綿毛柳 亀mi 槻 (且6i) の be n馴 e 閉環反応夜行う と典もこ N
-(2･ br o 附3,5,6-
七r
･
a me七hoxy)小 nap鵬yl盈刑責n e(i72) の光閉環反応
閑 ' を行 っ て ' 0魯 - 型 b 酔
夢OEcコphe n 亀棚 r毛din e aほ亀I¢毒d の che = uもine (6) および s an如 Iu七主n e
(8) を合成し 泡 . (F音名｡ 22)
茸mほrkal7 t, は この 方法を別掲b て che
L
le ry七hr
'
8 n e(3) な らびに sa n糾 卜
n 亀rin e(亀) を合成t/患 . (Fig. 23) しか
､
しなが ら, こ の光閉環の 現車は
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勢5鱒 柏轟沿0 鞄毒y私 ら亀こよる Em亀鵡岳de 光閉環反応在国も､魚 触yche 蜘 y
-
軸 r奄閃e (2郎 の食感
i969軌 Nin o m主ya ら ? 3) 払 ぃもe七r a!o n e(且7郎 と 択eも榔 amin e から捲ら
執る Schiずぞ ba s e(175) 饗 be m 冨Oyl chio r亀由 で 処理 して 酬 a m盲de (176) 奄
得るこ とに成功t,泡 ｡ 次 い で彼らは, この e n 私刑毒de (i76)もこ兜照射夜行えば閉
環反応が進行して 閉環体 ( m) を争える ことを明らかもこtJ, こ の間環体の 脱永
草反応 副手っ て phe n 亀nもhrido ne (178) の合成に成功 し泡 ･ (Fi甚･ 24)
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当軌 著者の属する研究室で は, 08
- 型 aika]oid の構造を決定するこ と夜目
模として , che= r ub
･
8 ne (5) の構造夜食成約もこ確証す る こ と奄急いでも鴫 ･ 号
こで , Nin o miya らの e n a mide の 光閉環反応 を伺 い て , che!毒r ubin e に対して
互いに黒海る 3研究グル - プに より提出容れて い た石井式 く5),
丁 ヰ〉 s盲a v毒k 式
(5a),7 8色' onぬ 式 (5b),
? B b' の う魯最屯光閉環反応に よる合成に適してもヽ る
と考えられ る Onぬ 式 (5b) の 合成奄試み 泡 ･
しかし恕がら , 光閉環反応で O ぬ 式 (5b) ヘ 詩碑可能な中間体を尊え ると
予感容れ る e n a 弼ideくi80) の 光粥環は, 予期に反して空位の オルト位の 方 榔こ
も孟起こらず, 既もこ 和e七ho xy 基 が寄在する 郎 レか位に 起こ り, m e伽 xy 甚 壕失 っ
ぬ中間体 (i82) 毅尊える こ と夜明ら 糾こし勉 ｡ ' ¢' なお , 削 n o 嗣iya ら 凱 この
中間体 (i82) 奄伺い て dihydr o av毒cin e(3旦) の 食成 夜行 っ て い る･ (Fi叢｡ 25)
っ い で , 削 no m
･
8ya ら
… 軌 上記の 方法奄利用して o xychele ry七如 紬e (26)
の合成を行 っ 汲 ｡ すな わち , もr量摺e七触 ye n 亀m毒de (i83) 夜食成し, 光餅環反応
馴亨い生成し 急設穫の 中間体 (旦8亀昆nd 息85) を分離 し, 中間体 く且85) 奄
Ie ad もeもr a a c e七aもe で処浸して oxychel即yも柵in e(26) を食成し泡･ この 研究
軌 柁 細 m毒y執 らは, 同じ中間体 (旦85) 毅 郎 ､て p亀rも毒亀!ly hydr喝 e m aもed
be n 2 0こcコphe n a nもhridin e alka!o蔓d で ある ho 柄O Che盲ido nin e(61) の 合成 も行
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を樺々の フ ツ 偲物寄姦下線禽尊魯 魚と 己 葛, 榊 油量u 静 的 ¢r垂de 比重F) i
s ¢d盲憾 字音 脚 毒血 細野) ≪ 乾F < 紬貯 鞄 Cs野 の憾常 盤威物 (25i) の贋率が向
上する こ とを認め 泡 ｡ (T亀b!e V) 骨の 理由とtl て タ 民盈md ら右孟滞媛急こ対す るフ
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の塩基性鄭 む垂F から 脚 邑芝なる旺 つ 甑て強くなる 己と
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号の 軌 CsF患孟ア}♭ 軌 叫巳柑 ¢〉 轡 エ ス 剖 ♭変換l … な どの 反応の 塩基とし
てタ ま泡 亀Cidsc 盈V e n甚野 川 之' と♭て亀健頗藩甑 ても､る｡
以止の 事実 より櫨凍 軌 第盈級 p『｡野亀㌻書y書 醜ねe ㌢ 俸 宅見地) の C昔亀is en 寵
位右こおい て , 反応奄傑渡す‾る こと竜田鞄と♭て Cs野 川 馴 奄添加bて反応 馴守っ
泡と己 竜田鞄とu 泡 6展環監 閑環tJぬ 2紺- 払e 昭 ¢Ebヨ野y㍗亀閃 体 (且2且象) 夜食 く魯
魚ず5属環亀こ閉環tJ泡 2- 践eもわy富be 約諾OEbヨずu 柑 れ膝 (252) 漕 あ る己と を魔も増
し 凱 締畜題｡ 尋且)
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邑も軸盲 Cy亀n O品C eも温もe (250) の縮愈反応
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驚 こで 9 著者毛ま CsF 存在下旺 溶紗る 亀ryi p㌢¢陶 柑y! e帥e r の C宅急音容em 転
位で 軌 2一 拍如わyi be 円諾0ずu 柑 悶 俸凌辱見るの が - 般的で あるの か暫か凝検謝する
己ととレ , 原料とtJて l繊盲, 毒de4 B) の凋もヽ 漁 β - 旭 紳もhy篭 pr op払rSy亨
eもhe F(星畳語) を凋も､て CsF 静夜下亀己お狩る C盲免責s e 閃転位反応を試凝 る こ とと
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Fig. 42
♭かLF恕が ら争 著者が静 汲反応観生成物は薄層タ ぴ ∇ かグラフ ぜ - ( 以下
TLC と略記) 血盟儲の ズボ ッ かを扉♭泡汲め 9 カ ラム タ ぴ 背 かグ ラブ ぜ - 夜行
い対応す る 望儲の プラタ シ 軍 ンも岩舟赦じぬ ｡ 己 の う魯 , 主生成物 とむ て党紀 掃
出するフラクショ ンか ら得 られ 葛無色板状晶, 蹄酔 56｡5-57
o
Cタ は元繋分析櫨が
C柑H 柑0 急こ 一 致tl, 赤外線吸収ズ ベタかプ払 ( 戯下昔詑 と略記) に て 3280c 招
- I
に兼磯ア 恕予 L,ン の 吸収蚤示す ｡ ま魚菅の 敦盛 (田P 5 凱5- 57
o
C) が文献止の
β -m ap紬肋y葛 w(坤亀rSyi eもねe g･ (且i2) の敬戚 (H b. 抱P 窃2
o
C1 0.鵡〉 ; 掃P 58.8-
58･9 oC 川 砂') と - 致す る 己 とか ら 目的とす る β - m 亀紳も晦i p㌻印 象酢g y音 色帥 即
(ii2) で ある 己 と を確認L/魚 ｡
読も､て 溶出す るフ ラク シ ョ ン より縛ら触る無色針状晶, 嗣P 朗 一 朗 ｡5
o
C, は元
素分節鰭が Ct8Hl 丑0 8こ 一 致L], ほ 亀こて 32亀5c槻 - 1 と 323Oc 困- 1 怠こニ つ の窯
場ア態骨 払3J基の 吸収を示 す ｡ 核磁筑典鳴スベ タ かノむ は ず l酢蛸慨 と略記)
で右孟 8 且｡95及び 2.億6 急こ呈持 分 の も㌻奮野!eも(J軌 亀 田諾〉, 8 3.99 及び
一 環5 -
亀｡79に 2約 分a) do ub盲如く終凱亀 田詔〉 の 盟儲の ブ u パ]岬 ]払残基も己帰属頂 馨る
シグ 郎♭を示b , 号 れ らば cねem毒c 亀盲 sわ毒ぞ七 より 盈儲 は廃寮止も芸サ 残る 且儲の
プ 即 ヾル ギ ル 残基も法敵寮監こ給食払泡 亀の で あ ると推定 者ね 凱 馨らに 芳番族プ
ロ トン磯城の 8 7｡iO-8｡設6 毛己 6約分の シ ダサ]♭奄示す ｡ 以滋の事実も芝加ぇて ,
節 - nap的伽 H253) の a 位が 鳩 P納れ¢毒d 痛性凝示す こ と凝考慮しタ β
一
拍 紳 伽 暑く253) の α 位と ワ ニ ノ - )む性永酸基の 両方がプ u )ヾ)むギ 朗た審釣 魚
dialkyi 倦 (25壕) 苛 為るこ と を確認tJ泡 . 己 の d毒亀苫ky苛 倦 (25舶 亀三つ も､て は
囲島帥 ' は何等記載はb ても､聴もーが 争 己ぬは著馨の 喝食も己澄もナ生成むタ 岡島め
堵創こ生成tJぞ い 削 ､の 博志孟なi 少 者藩の 鳩舎タ 分離技術の連 鄭己よ り己 の
di亀 軸! 膝 (25卑) が尊離潜れて 普ぬ亀の と考えても､る ｡
寮盟瀞 β -悶亀紳肋y竜 野酢¢野鼠r置y亀 鑑忠馳e r(且畳語) 助鞄反応亀己よ る C嘗亀壷se円 転位
i962年, 夢w 盈毒, ! 由娼 窃) 凱 β - 閃亀紳七柚! p㍗即 急㍗甚y電 e帥e ㍗(i且詔) を
ph 柁も記 中細熟通読L/て 訓 - n亀紳 肋戒2,i･ bコ紺 柑 閃 体 (ま且3) 奄 亀O富 の収率習
得て 亀ry亀 pr op亀rgy盲 eもhe ㌢ が C盲a垂s e m転位に て対応する be 門加こbヨpyr亀n 体
を卑見るこ左巻初めて 明らか旺 U 泡｡
著馨が寒反応奄追試 レ漁恕己 萄, 空気中で亀孟臆密約不安定な続発亀 板状晶,
如 35-3珪
o
C, 夜 88｡ 5冨 の 収率で 移転. ぴ重富｡ 亀3) なお 己 の 亀の の 反応晩生
戚物ば TLC七且 儲の スポ ッ 計敬承す の み博 あ っ 泡 . 本地食物の 元素分節憾 は
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い毛こ c ¢up号音喝 tj ても､る 己 とより, 紺 柑 n 環の存在が示唆審れ, 更もこ芳香族プ
ロ かL/磯城の 8 7.05と 甘｡63 も己蓋い亀己 ¢㌣も如o c o up= 和 む泡 i粥 身の
do ub盲eも(3軌 9 粥盗) の IL/ダサ]払が認め ら釣 る . 意泡, 親戚 (掴P 35
- 38
o
C) が
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文献芸畠哉の β 珊 急が鴫如o 紺 『亀約 体 (且且3) の 敵慮 (盲約 ｡ mp 亀針進呈｡5
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35･38血5
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CI O 払' ; 朽P 32o 33
o
C 和 郎) と - 致する 己と邑己より争 本物濃が ‡鵬i争
ide が成毛己絡 ても､る β - n 昆紳もh¢!く253) の 伐 位 へ 閉環 ♭漁 β 一 閃亀納もh叩y 柑 m
体(i且3) で ある こ と奄確認 し忽 ｡
著者の碍 鼓収率が, 壬切払舌, 量感e の 確蟹♭免償率より著じく
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われ る ¢ ♭か u 恕が ら著者の樽亀収率が毛慧鑑定数的漕 凝り夢
鞄生成物亀孟 マLC息且 儲の スポ ッ かのみ を示すとも､う事案は 声
己の C量ais e 閃転位おもヽて , 3鮫も己封濁 日数 (認55) 敬啓息ず, 完全旺 a 位の み
もこ田環が題己 るこ と毛こ対す る 且 つ の盈欝な証拠夜細見 急こ と奄意味す る ｡
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著者宅急, 前節旺 おい て , 8槻毒, 畳de峰 台) 渉行 っ 泡 β - 協 P鵬ねy苛 野r ¢P象柑y8
eもhe ㌢(且旦2) の熟亀件下邑こお抄 る C宅急岳S e 閃転位夜行もヽ, B鞄重曹 音感e が樽魚と同
じ緒農奄樽泡 ｡ 即魯 β - れ亀P約ねy竜 酔悶岬亀柑yi e蜘e r(i且2) は魚島降下で β -
n 亀紳も的o野y 柑 閃 体 (旦呈3) を尊 - 生成物 とむ て好贋率習 魯魚る己 とを確認♭泡の
で凝るが , 著者は この 同じ β 一 閃亀田眺ぬy茎 野『¢野亀㌢甚y葛 e細管㍗(且畳語) を伺い , 党の
飽反応習 凋も､勉灸俸 E 蒋媛:野馳紺監息望 争 22O
o
Cヨ 下 CsF 夜飯盈歴の楼恕反応戚
裸体壕尊 えるか を詞 代 る 汲めも乙実験奄行 っ 泡 ｡
す恕わ電 卓 β - na紳も榔 pr o押 ㌻野盲 e 伽 r (且且謡) 凝 O｡5 甚 , P 州Eも空 (5 田盲),
csF く0.66富, 且｡亀 抗表音 e喝｡) 奄凋も､, 220
o
C 習 及 暗闘虎応 馴育っ 泡 . 反応観
成嬢体は TLCム 針 n 払郎 ぬop汐柑 n 体 (呈且3)邑こ対応する極めて か審なスポ ッ
臣を示す以外急こ宝鑑成物 とtJで太審聴 講ポ ッ か蚤泰b泡｡ この反応混食鶴 巻カ
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ラムタ ロ で かグラ ブ イ
- 竜三苛 鎗髄払忽 と這 ろ, 凱3富 とも､う極め首 儀も噌 車漕
節 - n 払紳 伽 紺 r 亀n 体 糾 3) が移ら 恥 宝鑑成物と♭て 軌 僅 濫 の牒率で無色板
状最多 相P 53舟55
o
C, がも澄も富 - 方約に 尊離きれ 凱 (F重度b 鶴)
本物質の元素分析値 は C 柑田 川0 亀這
- 敦b , l純一 N門民 と己て 8 2｡53 もこ
o!ef盲nic 配帥y! 基 もこ帰属博 馨 る 3約分の 由ub暮e息(』芸且･慧 朗払 8 6･83 亀己
忌ま ¢Ieずi悶豆c プu トン亀こ帰属常 澄 る 喝u 鼠㍗七eも(3=息｡望 脚 の シ グサ]E/凝示す ･
ま患, 芳番鰻プE2かン領域漕 は 爵 7｡57及び 冒｡63 亀乙寛い亀己 e o u酔 榊 甚(J忘
8.8 馳) ♭ぬ シダサ 朗 こ劫田息 , 馴 分の シ ダ 郎E,渉観察尊甑 る ｡ 馨ら旺 争 藩物寛
の熟慮 (悶P 53｡5-55
o
C) 軌 2- 閉e蜘y苛m 亀帥患わeiE29i-転ヨ蝕㌢亀田 体 (謡56)亀 払マ〉 の
融点 (= も¢ 拐P 53｡ 針55
o
CI O8 ' ; 鰯P 56-57
o
C1 8 8) ; 洞野 5詔
砂
c 柑 郎)亀這 - 致す
ること遮 り, 急- 紀 も榔 円a帥もね¢紬 柑 閃 体 (詔56) 慣 ある 己 と凝確認む魚 ｡
解像鱒 β …拘a節約紬y竜 野㍗¢野亀㍗Sy! 匠忠馳e ㌢宅且且謡) 亀這対する Cs許 容露骨亀己愈 蹄竜
e葛亀轟紀 悶 寵位 の反応農件の 襖静
一 般もこ C昔ais e m転位反応の蹄妓と♭て 軌 Ph柏凱丑 が盈もヽ 帝賎で 為ると蓋わ
れても､る む ヰ 4) b か しなが らタ 飽の 緒賎 亀凋も＼られ首 怒り好給濃毅夢ぼでもヽる
例ヰA) 亀歩も､｡ 骨 己 菅 野 C忠F 寄姦下亀こお毒サ葛 C層亀is e m転位反応旺 つも1で鶴緒威
を検静する 己とと し, 当初か魔 の β - 鴨 紳忠掛 野㌻¢野亀㌢題y亀 e食ゎe ㌻く且且急) 凝凋もヽ
て T虹C 亀こて 反応を追跡L/漁 ｡ (写亀払盲e V童) 鷺の緒魔 サ 威服親密系の 碑銘習 為る
も如 柑竜i斡 轡 m e siもyie m e奄凋も､漁場愈の 反応混食物 軌 β - m 亀紳 助o紺 柑 門 俸
(i旦3)急こ対応する スポ ッ 計が生 魚葛スポ ッ 計奄承b ぬ｡ 蹴七の緒廉か ら己 れら
の滞妓は寒反応旺 は不適当漕 あると判定レ泡 ｡
一 風 P如20 や s u苫fo亀亀n e 奄溶媒も己凋もヽ 漁場愈声 反応混食物は 慧- 肥 蜘y卜
門aPhもho紬㌻亀r5体 (256) 亀芸対応す るズポッ かが豊漁る スポ ッ かで あ っ 汲が,
ph安0 の鳩車, 反応蒋妓 で ある ㌢ね空0 のスポ ッ かが 謡
-
瑞e七byim apね伽 紬『亀n 俸
(256) の スポ ッ かと完全亀芸盈なり, 分離が困蒐習 轟竜 と考ぇら甑魚汲 め 細 管0
奄蒋妓とL,て 潤い る反感は呼止し泡 ｡ 濠ぬ s u毛細嘗aFie 奄蒋巌も己凋もヽ 漁場禽は
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以ム 既に著者の 属す る研究室で 謂発音れ て い ぬ be m 芸OEc3紳 即急鵬ねridin e
型 a 舶 篭o亀d の - 飽食威法はタ Cheiery帥 rin e(3) 型塩基の 合成法もこは遼周で
普聴 い鶴 の で あ っ 泡が野 本法もこ穣 々の 改良凝加え るこ ともこよ っ て 軸e!e ry帥
-
r 撫 (3) の 合成配慮功tJ , Chele ㍗y七hrim e 型 be 約諾OEcヨ紳e n a舶hridi門e 塩基の
- 般脅威法 奄確立す る端緒奄 発い 泡 .
馨ら8己, 天然も岩島孟 be n 望OEcヨ紳 即 急m帥『id毒悶e 型 亀ほ亀‡0衰d 亀這劫 緒る c的e!e｡
ry竜hrけ把 (3) の ようも己タ 像 速読馨漁ベ ンゼ ン 壕持 つ 絶食鞠 E例ぇば, be Fb針
｢ 細 (i9軌 悶0 ㍗P的i門e (2?i)コが 多散布姦して もヽ る ｡ 著者が寒研究中に鬼も､潜
し泡知見 はこ れち像遵親藩洩 ベ ン ゼン 核奄持 つ 天築葡磯叱食物の 愈成研究も乙甚
潜萄周恕地学約手法と 怒 る亀 の で ある . 以下各寮で 論述して 尊 急襲旨をまとめ
る 旬
i) CsF 存在下に お抄 る 品ryl pr叩 a rSy盲 e肋e rの C盲ais e n転位 (解像
葦) : 現在まで亀己, β ･ n 亀帥七榔 p柑P亀r甚y! 如he F(1 ほ) の PhNE七2 申の 飽
c 旭毒s 鮒 転位で は 3H- n ap㈹hoE2争ぃbコpy柑 n 体 (且且3) が生成す る ことが知られ
ても､泡｡ 著者 乱 こ の 度応溶液中もこ CsF 奄添加 し漁場食に は, 生成物とLFて
3 針門印 紙わ¢ 払 且ー 払ヨpy柑 m 倦 (1旦3) 苛も豊海く , 2- 紀七榔 協 紳もね¢E2,且- b3ずu ㌢亀田
鰭 (256) が生成するこ と 巻尾い 賞し 泡 . 寒反応で毛ま CsF 毛意地妓塵で有効で 凝
りタ CsF 以外ぬ 配 嘘l ずIu o ride で己孟有効で ない こと を魔も噌 b 盈.
尚, 飽の 亀ry! pr opa r苫yi e七he r輝亀, CsF 存夜下己こお抄る PhNEも空 中で行
う C!ais e n撃放で左孟 be n 望OEb3py㍗亀n でば聴( 2- m eもhyibe n 望OEb3fu ㌻亀n 蚤尊え
ると いう 一 般性の あるぁ の で ある ｡
2) 2- 触七榔 b酬 Z Oこb3fu 柑 門 の S 払盲icylalde恥de 爵導体 へ の 敢偲的開袈 ( 第
5茸) :8一 触もね¢xy-2,針di配 肋y盲b酬 ZOEぬ3fur 盈m(278) を 竜デ)レ絶食物とL/,
ぞu ㍗盈n環の顧他罪裂の免停を種 卑検謝し患 ｡ 竜デ)レ絶食物 (278)も孟 壷) OsOヰ ー
柑 ㌢id岳門e i
'
B)対亀朗S鮎 粥 . で 処理 して di¢竜 体 (282) とtJ ぬ後に perioぬもe
習敬服鰐裂 馴亨魚ば宇 野収率 で目的とし泡 s 盈! icy舌鼓盲dehyde 訴堵俸 (2Bi) を
卑見る｡
- 方タ 寒研究の 遮 ム 竜ず]払偲食物の o s 馳七e 紹88) の 分解毛こ前述の
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脚SO3 の代わ り毛己, N恥SO3 を伺 い ると dio号 俸 (282) 漕 は恕 ( α - hy鮒 o -
xykeも抑 e (283) が生成す る こと夜風い 慰し 穿 こ の事実から 声 di¢l 倦 (282)
を α 一 触dr o xyke七on e(283) も己変換す る方法を鳳も､澄L/海 .
本反応 は, 2- 粒ethylbe n z oEb3ずu ㍗盈n 誘堵体 夜対応する s 亀盲蔓cy盲毒c a c豆d ヘ 変
換可能聴 こ と 壕示唆す る亀 の で 凝 る ｡
3)2一 触 肋 ¢xy pねe 閃yi p㌻¢p払㌢甚y盲 eもねe 『(息急ぬ) Q3 CsF 存在下の C盲払豆s e 円転
位 ( 第岱輩) :Cねe盲e ryもhr畠田蟹 (3) の 食感中間体として塵賓な 謡- 拘eもねo xy-
phe閃y量 p㍗印 象㌻叢y昔 醜ね即 (且芝¢亀) の CsF の C昔逸書S e 円転位で は凝期の 田的髄漕
ある 謡一 指跳ねy葛払e m訓Eb3紬㌻a 閃 体 (25望) 以外監 9 成毛乙原料 の 望位毛こ 掛醜 輸xy 基
が存在す るオ)払か位邑こ閑濁度広が起己 っ ぬ 2- 田如 榔 払鮒 2:¢Ebコ紬 柑抗 体 (29亀)
が捲ら甑 恵 ｡ 己 の事案はタ 他の 3,3- シダ苛 FB ロ ビ - 反応旺 潜も､て 亀タ 比較的多
く魔愛好 られ る異常反応習 あるが, こ の ような 2- 朽e肋 ¢xy 田町叩 亀rgyi 如he r籍
に関して亀孟, 最初の知見あ る .
唾)芝-戸弛も軸蔓be T%Z砿b3ずu 柑 m体 (252) の合成 ( 築6童) :畳s o 粕 閃i = im (238)
を出発庶執とL/, 轟らか じめ庶樹段階で CsF 存在下の C書亀is eFi転位を行 っ て
8- 配 七h¢xy -2一 駅 蛾yほen 詔OEb3触㌢a R- 針 逸書deねy舶 (30旦) を食成し9 以後著者の 属
する研究室漕 開発 者甑 てもヽる beF!2 mEc3pわe n a n繊 ㍗壷d岳m e製塩基の 食感法毛こ従 っ
て争 好磯審渉 つ 施砕な 2一 隅eもねy苛払e 昭 ¢臣b3ず即 亀m 体 (25謡) 蚤愈成 ♭泡 ｡
この 巌広行軽率合成tJ 漁 8･ 桁e七h¢xy - 2一 閃eも榔 be 約加Eb3ずu ㍗亀m- 亀-亀1de如yde
(30i) 紘 , 前述Q) 像連蔵置娩 ベ ンゼ ン 接蚤持 つ 天然物 の愈成層料とt/首塵牽な
価値奄持 つ 亀 の で ある｡
5)2一 触もねy嘗be m z oEbヨfLi㌻亀閃体 (252) 鹿野 c短音e ry肋ri肥 (3) の食成 ( 第甘
薯) : 上記 望一 駅 帥y!be 門2 ¢[bコずu r 盈n体 紹52) を出発原料 とし, 第馬董習確立
し免 紬 r 盈約環 の 常盤反応を行 っ て S 象嘗icy盲昆ほeわyde (且22亀) とし, 己れを
0- メ予]♭絶後 甘sO紺 で処理LFて che!e ㌻y七ねr豆n e(慧) を愈成tJ泡 ｡
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t
怒らびに 石川 勉助手 旺感謝の 意盛衰tj意 飢
密漁窯放の 一 部もこ御感カ下番 っ 漁千葉光学薬学部 鈴凍雅博鰭せ, 背泳潜行学
士をはじめ薬品製造学研寵塞の 方母島己感謝致レま す ｡
元素分析, 悶門R および 門S スベ タiL ]L･ 奄測定♭ 首頂 い ぬ千葉大学分節恕 シタ
- の方々毛こ感謝致♭ま す ｡
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# #@ %
脚 ; 兼職正, 微塵敵点滴定署 ( 蹄本製障所)を健周 ｡
ほ ; 日立 260- iO型又は 田本分光 ほ -700聖夜伺い 声 韓記し聴 い限り
触jo! 急こて 測定 ｡
内円R ; 田立 托- 急4･捗(60門地), 田本電子 FX- 27O 又は GX- 2?O(270 門約z), 田寒
電子 GSX- 亀00(鯛0 鮒z), 田本電子 GSX-5OO(500 円粥諾) を伺い 9 鱒娘
は樽記し怨も1限り CDC盲3 , 内部環準は 七醜㍗汲隅e七hyis岳!亀n e亀己y6磯定 .
嚢承古孟争 Si酌名ieも は $9 do ub盲e七 は d, 七Fip蔓e七 は 七, qLFa r七e七 は 喝,
do ub蔓e do u払電eも は 舶 , ぬuble 七㍗ipieも は 舶 , do ub!e qu 亀rteも は
dq, double doub昔e doub昔e七 は 舶d, 悶u育も畳p盲eも は 塀, d義郎u s ed 毒孟
dげ ｡ , br o 亀d は b㌢ と骨 れぞ れ略記 ｡
円S ; 韓記し聴 い 限り 声 日立勢威れん質登分析 計日立 軒60聖 を健属 し,
cha 打ぬe r v oi七喝 e は 70eV に て測定 .
SiO2 ; カ ラム タE3 マ トゲ ラ ブ イ - に は 円e r ck 社製 如七｡ 閃3亀 K毒e s e青馬e1 60
(70- 230m e sわ) 又はナカ ライ デスタ 製 S壷=c 盈名et 60(70-23O甲e Sわ)
を健周. ブ ラ ツ シ 認 瀬 ラム タ u マ トゲラブ イ - 怠己はサ滋ライず ス タ観
Si =c 盈富e昔 6O(230-唾OOm e sh) を便周｡
甘LC; 門e r c敗 社製 Ar七｡ 閃3O 紘ie s el農et 6¢ GF2昏A 奄自製レて伺い るか ,
触 che r ey 一 触甚e‡ 社製既製プレ - 計 DC- Fe r七i名P旭七もe nS蔓L G-25 UV2 8 4
(紬 ｡ 809023) を健属し, 検出はアト - 社製 Sj一旦031A 急こよる照射,
呈富Ce(Soヰ)芝 i門 且O諾 H2SOヰ 亀喝｡ S O!m｡ 又は v 亀mi盲盲in im 鮎SOヰ S ¢昔m｡
凝噴霧機知鞄に よ葛発色, 及び i2 によ る発色に て 行 っ 転.
p-TLC; 鞄r c転 社製 如息｡ 7730 削e s ei苫ei 60 GF2 昏4 奄自製L/て 健周｡
A!之O3 ; 切¢e嘗根 絶観 (m eLiも 柑昔d- 事) を健周 ¢
乾燥剤 ; 暗記しなも1隣 り, 無漉 民望CO3 を億j軌
CsF 及び関連添加期 ; 直火も己て加熱♭泡後, a r甚㈹ 下粉砕し泡亀の を健頗 ｡
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解像寮第 息鰭 の窯駿
度盛邑 馳 盈虚盛 : Prop盈｢苫y! ら.㌣o 柑盲de
(5･ 弧 5 苫) の 盈C e七o n e(23m盲.) 溶液竜己タ 針 m aph 紬ol(慧53)(5.0906 名) 及び
K空CO3 (6｡ 382亀富) を加え, 6- 5
`
h 加熱遭涜 ｡ 反応終了後タ 反応液を 如己注加しタ
e七蜘 もこて抽出 甘 Eもわe r抽出液を 5冨 触0弱弼 ｡ 毛己て 洗浄磯タ 乾鰻 しタ 滞綴を留
意｡ 捲られ る残撞 く6･ 閃壕8 甚)も己対tJ カラム タ u マ かグラブ イ - 郁青い
he x a 閃e: be 約 款 聡 = 20: 旦(vf∀) 静紐鮮より 争 掃出願監野r｡ A, 肝r｡ 昏亀己分鹿 ｡
i)2-紹 - P㌢o紺 陀暫i¢xy)m 急が鴫h亀音紺 野 (且且2) : F㌢｡ 鼻 息 り無色板状晶 (5｡B556名)声
紳 5 凱5- 57
o
C(i 批 鞄PS詔
o
Ct O 砲) ; 臨P 5 凱B- 5凱9
o
C1 0 8))タ を構 ｡ こ の 亀の
の 一 部を 減圧議留 こb酢 嘗8- 珪3
o
C(呈 既済榔3 すれ ば, 無色板状緒晶, 闘P 5 凱S-
57
o
Cタ を卑見 凱 細魚宅｡ Ca!cd C1 3凱 oO : e, 85｡69;悶, 5｡ 53｡ Fo u nd :
C, 85｡ 耶 ; 約多 5･ 58｡ ほ y 散 乱 X C弼
- i : 3280(C芸C約 . t閃- N 慨(270 門Hz)8:
2q55(i約, 忠, J=285 地, C粥2C≡C旦), 壕 潤 (恥 d, 3=2｡5 馳, OC鮎C芸CH),
7･i9(批 軌 j:凱9, 2｡7 日z9 C昏 一拍 )争 7｡2侵(五日, a, j忘2.7 粥題, CI - 粥),
7｡35{且町■胡 軌 j楓 2', 7･O;i｡2' 軌 C8J'or C7 一 紙 7｡侵5(旦H, d軌 j軌 6,
7･0, i｡ 2 地℡ C7 - ¢r C亀 ー紺), 7. 7 か7. 79(3粥, 践, Cヰ - , C8 - , C8 一朗).
ii) 孟-(望 榊 o紺 れy盲)o 2一 拍 一 匹 柑 紺 柑盲¢xy)約盈Pわ七ね盈盲e n e(25郎 : Fr. 路 より薄ら
れる残綾 織 39¢壕g) を 触0日 よ 申帝鈷晶 馴亨い , 無色針状晶 (0｡慧¢亀3 苫),
鞭P S壕- 糾 ｡5
o
C{ を樽 . 見場壬｡ C盈盲cd C1 8u120 : C, 87｡2壕;絹, 5｡唾9. F¢u md :
C争 86e 9O; 粥,■5｡ 6且ー 柑 y, ” 滅 C 飼
‾ l
.
: 3慧45(C≡C臼), 3230(C芸C紺). 1H- N円R
(6⑳ 触)8 : 且｡9S(粍 も, J=2｡ 卑 軌 C絹2C芸喝), 2 湖 (粍 七{3=2｡卑 出z,
C粘C芸C旦), 3｡ 99( 凱 d, J芸詔｡亀 紬2, 如 曜2C芸Cu)少 卑. 79(恥 d, J=2｡ 約 諾,
OC鮎C≡C旅), 7｡ 柑 - 8.26(6組, 折タ Å㌻軌
解像馨輿 望鯵 の乗数
盈ニ 郷
地 汲 : 肘苫表門 下 , e 伽 ㌢ 体 (ii詔)(0.55慧亀 g) め
P 州民七2 (5･ 5 蹄壬) 掃滅を 1 わ廟熟達涜 ｡ 反応終了後, 反応液を e七he rで 脅釈 ｡
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g七如 静聴凝 5富 田e盲亀喝 ‥ 永9 蝕も｡ 網亀C亀弼 . 監 苛政静観タ 乾燥む9 碑銘壕薗
老･ 得られ る残櫨 軌 5520豊) 監 射し タ 劫ラあ タ u で かダ曽フ ･f - 馴 酌､,
he 脚 e 締出渉 よ 申, 無色板状晶 (O｡ 鯛90甚), mP 汎 5-3昏
o
C(盲 批 掴P 亀O-
亀i｡5
o
C 榔 ; 由師 35- 軌 5
o
CI O 8'; 柁P 3慧･33
o
C柑 魯')タ を 軌 己 の 亀の の - 鮮
を減圧束蘭 紬 息且5 oC宅急 掴戯噛) 監H 息｡ 柑 8〉 払匪 且旦⑳ oC(凱25 も 那 ｡)ヨ)す 甑 軌
淡黄色板状晶 争 齢酔 35-3畠
◎
c争 凝尊盈葛 中 泉閃亀菅. C亀葛c感 C 柑 凱 oO :Cタ 85｡ 窃9 ;
恥 5｡53中 野⑳u感 ; C, 珪5｡亀亀 ; 閑, 5･58｡ l粥00 榔民定2守O 門地)8: 凱轟5宅恥 軌
J軌 昏労 農｡署 閑題学 監魯-組立), 5争S昏(且約争 鴫 』軌 9タ 3｡番 約諾, e認 -絶)争 軍.砂⑳5(且閃多 感争
j軌 9 u題争 C8 -随)争 冒o息且宅急細野 嘘, J軌 9 払 Cl ･ 晩 嘗｡33宅急約タ 息タ J軌 0 締盟争
CB 一緒》争 冒｡亀6 宅息閑静 舶 9 』軌 ¢, 畳｡認托諾, C⑳- 払 7｡岱豊 宅乱闘争 dタ 』楓 9 払 e8一 組)早
7･嘗3宅粍 感争.』冨 凱0 縄諾, e7 - 軌 7砂昏丑(息粥争 感タ j軌 ¢ 軌 C柑 - 帆
解像賓客窃鱒 の 寛敦
監塾延盤』空地 盈ニ室鮎敷地姓遭腿 随 腿盟L 監麹壁仁 血旦豊旦___の Cs野 定温｡亀 倍 竜♂駈
A軒選¢n 下, 嘗め
4 ”
c東野(O｡嚇且9 葛) 凝Åれ盈ブラス 剖 乙,
e 馳 ㌢ 俸 宅且且2)く凱S6番2農) の 幹由紀も空 (5｡6 線量) 挿液壕細魚タ 息 ね 触鞄遭洩｡
反応終ず擾夢 魔応液魯 e朝把㌻ 旺ぞ 番飲む声 帯静物夜番意 ｡ 革液壕 5冨 細C喜 弼 ｡
改もヽ 漕 S 亀忠｡ 馳C昔 弼 ｡ 亀這ぞ洩静 む g 乾鰻畿, 酵賂蚤留意｡ 静魯鈍竜親授
(0･59望亀 農)亀こ封 払, 漉曹あタ ロ
q
qかグラブ ぜ - 奄好も､ 如e x 盈 聡締出部 凱 浮出
収監 野㌢｡ 免9 野㌻｡ 陰 監鎗療 ｡
i)望二軸 物昔閃亀酔 軸 ¢E2,且-申ヨ 細 魚閃 電25郎 : 野㌢｡ 鬼宅0｡500 6題) 遮り無色板状晶タ
鰍P5凱5-55
せ
c 宅電蓄竜｡ 鞠P 53｡ 5-55
o
elO昏〉 ; 艶野 56-5?
o
C 柑 ¢〉 ; 樹幹52
o
C 柑 昏)),
を軌 監 の 亀の の 一 鉢 巻繊庄濃蘭 紬 且且5 oC(i 凝藤 棚 監電 批 8 O 郎 ぬp 5¢ oC
(凱0旦 毛¢㍗㌢｡)}軒 れば, 無色艦磯晶9 駿野 53. 5-55
砂
cタ 敬啓漫遊 ｡ 触 亀暑｡ C盈嘗c娼
C柑弼柑0 : e争 番5｡69; 拷, 5｡5凱 野仇 m感 : a, 番5｡S3;弼タ 5｡S詔｡ l粥- 内円紀 紹7O
馳)杏; 望･5讃宅急出予 感争 脚 ｡認 紺題争 C 機), 6.沿 ( 批 喝争 脚 ｡望 絶望9 Ct -紺),
7｡亀3(息網野 盛観 』織 豊, 7｡9, 且｡5 約諾, C7･ 軌 管｡53宅粍 d軌 J軌 ¢争 守｡9争
ま･5朗‰ C魯 -招き争 苛｡5ア(量的, d争 脚 ｡8 馳;c卓 -紺), 晋｡$3宅粍 東, 脚 ｡経 約諾争
C各 - 軌 嘗｡9¢(畳鰯争 d, J観 望 触 , C魯 -指)争 凱¢5( 粍 織 姫凱0争 臥6 払 C噂･ - 帆
I 8窃 -
ii) 3 か 地軸 ねoE2, 卜bヨ紺㌢亀n (且旦3): Fr 4 昏(O･ 02壕3甚) よ り移 ら甑 る物質 軌
第像葦第 慧餌 の実験亀こて 得ら れ飽 和 柑 m(まi3) と完全 監 - 臥
解像葦解 像翰 動実験
盈 嘩 盈
免㌻苫¢門 下予め CsF(O･5660i) 凝Åね 泡フラ スコも己, e帥 e r
Su菅fo昔盈門e
C7亀is e 門
体(旦旦慧)(凱亀謂3 甚) の 別 Woi亀約e (凱8 悶!) 鱒液を細 魚, 外洩 訟0
｡
c も這ぞ
i h加療撹 軌 虎広路ア 軌 反応液 凝永も己注加t,, e忠地㌢ 亀己て抽 軌 温 - 剖 む
抽出液を , 軌 馳 も｡ 内払C盲弼 ｡ 患こて 洗浄レ, 如be ㌻凝留 乱 移 られる残接に対
し, 漉 ラ ム タ ロ ∇ かグ ラ ブ イ - 副手も､ , ね糾 a ne 溶出部よ り ずu r象れ 鰭 (25郎
(O･27芝2甚) 蚤緒 砂 寒物質は 多 勢 尾登寮 3筋の乗数亀こて簿塵 取ぼ盈n 体 紹56) と
完全亀芝 一 致 .
嘩 患 : 鬼聯 m
下予め CsF'r
■
をÅ甑漫 プ ラ ス 剖 己, 如he r鰭 (i旦2) のPh紬Eも2 溶液を加え , 1.”
廟鞄遜涜 ｡ 反応終 了熟 度応療養 eもわe r 監 て静釈じ , 不溶物をろ 乱 ろ液を
5富肖C嘗弼 ｡ タ 軌 改も､で S 急患｡ 触C首鼠喝｡ に て 洗浄tJ 争 乾鰻 徽 静賎を留意 ｡ 緒
られる残渡 旺 対 ♭, 漉 ラム タ ぴマ トグラブ ･[ - 馴 酌､タ わ紺 亀n e 浮出部を浮出腰
に F㍗｡ 鬼 及び F訂｡ B もこ分鰹 ･ Fr｡ A より 細 魚n 俸 (256)争 酌㌔ & より
pyr aれ 膝 (且i3) を 軌 己 ゎら患孟築 堤革寮 8筋の 実数毛こて 得ても､る fu r 亀n膝
(256) お よぴ寮像 葦饗 急騰の 実験 監て 碍ても､る p y柑 m 体 (且旦3) と 一 致 .
a 地 担避旦 _壁虹型艶ヱ息速星 : g息he r体 (ii2)(5｡9028s), P 州E七2
(59蹄音), CsF(0 湖 9Og) を月恥､反応 軌 後処理 馴青も､, ずu r a m体 (256)
(3｡5202農), 紺 ㌻亀鞄 体 (且畳3)(i.50且王 者) 蚤 乱
立L 樋 塵塵 : Eもね即 体 (丑1慧)(0｡73 舶s), PねNE息空
(7･亀 田!)争 CsF(0｡O616g) を 那 ､反応 軌 後処理夜行も､, fu 柑 n体 (256)
(0･6253 農), 紺 ㌢亀約 体 (ii3)(0.0503s) を 軌
虹 過旦_塵 地 塵 : E軸e r体 (liz) 恥5339苦), PhNEも望
(5｡3 ね亨)き こsF(壕44519甚) 奄 那 ､9 外洩 且80
｡
c竜こで 5 ね反応 軌 後処輝を
- 8? -
行も､タ ずu 柑 門 体 (25郎(凱壕5冒3甚), 紺 ㍗a 閃 体 (且i語)(凱 別急軸〉 笹碍 ,
解像輩寮 馬鰭の 窯敦
CsF 関連 の妻
C!亀岳s e n
曜
如so m 下, 予め添加剤 をÅれ飽フラ スコ邑こ, e帥 e r倦 く且且2)
の PねNEも2 浄液を加ぇ声 量 ね効田鶴連続 ｡ 反応終了後, 反応液を e紬e p邑こて 啓駅
し, 不浄物を ろ患 ｡ ろ聴を 5完納C昔亀喝 ” 永, 次い 漕 s 昆七¢ 内昆Ci亀qQ 亀こて洗浄
し, 乾燥後, 蒋賎を留意 ｡ 薄ら触 る残渡に対tJタ カラムク cgマ トダう ブ イ - を
行い , 的e 鵜 ne 溶出部よ 申, 無色板状晶を碍 ｡ この 亀の 軌 解像聾寮 翌鱒の 乗数
も己て 簿て い る 細r a m体 (ii3) と - 致｡
吐 乳盈重正豊里窒塾 ; 紺 (凱 朋僅5 甚), 如he r 体 (ま且幻(0｡5260甚),
PhN邑も2 (5｡2 ml) を凋も､反応後,
b)C亀F2 存在下習 の 乗数 ; C亀F望
P 州民七空 (5e唾 閃け を伺い 反応後,
也+ 払 _重盗三笠里塞盈 ; BaF之
P 州Eも空 (壕｡9 尉官) を凋もヽ 反応棲,
a) 紬F 存在下で の 賓敦
後藤輝を行い , pyr a n(まi3)(0 湖呈6名)壕絡 .
(亀｡ 耶29g), eもher 体 (且12)(0｡5380題),
後処理 郁子いタ Pyr a n(iま3)(0｡ 鯛i2名) を稀 ｡
(凱互舶7･苫), e七わer 倦 (ii2)(凱 僻62苫),
後藤環 副手い, py柑 n (ii3)く0.壕307富) を碍 ｡
; 軸F(4･4025甚), e肋 e r体 (且ま2)(0. 耶 粥 題)9
Pね柁Eも2 (凱8 田苛) 蚤凋も､反応 乱 視処理を行い , py柑 gH ‖3)(0 潤 63名) 壕碍 ｡
eと塾弘j 鎚謹選盛運選 ; CsC H4.635互選), et紬r 健 (1ま2)(0.553且苫)タ
P 州E七望 (5･5 悶!) 奄凋も､反応後, 後処理 郁子い, pyr 亀m(且王3)(0.&9iOg) を緒 .
欝尾 登第 S鱒 の実験
姐盟皇監』 泌 睦星組ぬ吐逆£受幽戯馳L 旦戯睦 L吐i_21_の 畑H 存在 下で の
iai e m A 聯 m 下予め 民OH1 2臥 12⑳) (5｡386ig) 凝Åれ 漁プ ラス 割こ,
ether 体 (まi2)(2｡且535農) の P 州監も2 (2i鋼け 錦城を知見, 外塩 呈80
o
C に て
3･5 わ 恕熟挽押 ｡ 反応終了後, 反応液急こ永 を注加tJ , be 約諾e m eに て抽 軌
8en脚 e 抽出液を , 敵 組七｡ 触C青魚喝｡ 汝て 洗浄し , b即 脚 e を留 乳 棒られ
る残棲もこ対♭, 潜ラム タ ロ ∇ トゲラ ブ イ - 馴亨い , he x 盈n e溶出部を, 掃出順に
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Fr.Åず 柑 . 除もこ鎗鹿 ｡
i)2 機 も柳 門卿 棚 oE2,i- 榔 u ㍗亀門 (256): F㌢｡ A(0･嘩029 苫) より捲ら甑敷物
質は, 第 像葦第 3節の 実験蔓こて 樽泡 fu r 盈m体 紹56) と完全毛こ - 敬 .
ii) u 細別 軸m 竜く2醐 ･. Fr ｡ a(Oo 6i 絹 名)も己 eもわe r 馴打え, 可溶鮮と不溶部
に分療レタ 不浄滞と レて 淡黄色顧鶴晶 (0･ 細53g), 柑P 且終 息6冒｡c, 奄 軌
円S 蹄f諾 : 3 朗(那 , 5i｡7富)9 且2ア(旦00富). 1 州 慨 (270 M粥幻 8: 2｡79
( 恥 d, 』軌 6 馳 , C肖2 X 払 6 潤 (2田, $9 =C&0- x 払 7｡ 息0( 恥 軌
J軌 冒, 慧砂5 約諾争 C 瑞 x 2)争 7｡ 望5(軌 dタ 』軌 5 地タ Ct -約 x 払 7｡33紹鯛,
紙 8･管タ 旦夕2 約諾9 C魯 - 即 C7 一朗 x 払 7｡唾2く恥 紙 J=8｡O争 i,2 日詔争 C7 - 那
C8 一閃 x 払 マ｡69 細 , a, 脚 ｡ 7 柑諾, Cヰ ー 帥 x 2 亀md CB ･ 即 C8 -柑 光 弘 7.7僅
(2‰ a, 3= 凱O 地タ C8 - O rC昏 一 関 x 2)｡
監姐 曝 退 出 臥 鮎£鮎 慮 姦下 で の
C壬盈壷s e 閃 Argo n 下予め 絶望CO8 ほ ⑳' (3･8佳節1富) 奄Å釣 魚フ ラスコ急こ,
e 伽 噛 (且且2)(0 潤 O9苫〉 の Pわ服息定 (@･6 招け 蒋液を加え, = 触鞄適 温 反
応静ア 軌 反応液 をIe 触 汁 に て簡新し, 帯締物 蚤液去, E忠he r 蒋液を 5富 粥C昔
時 叡 sa息･ ぬC盲 - に て洗浄♭, e 触 ㍗ を留 嵐 得られる残 敵こ対しタ カ
ラム タ 田 マ かグ ラブ イ - 馴亨も､, be x a me 帝出部を, 溶 朗 陀 Fr｡ 魚, Fr｡ 捗
に分療 ｡
i)望 機 軸 !m闘細 胞E2,旦一 柳 u r盈n (256): 柑 ｡ A(0･196Og) より得られ 盈物
寛はタ 解 像貴賓 3鯵の実 射 こて碍泡 ずu 柑 m体 (256) と完全毛こ 一 致 ｡
ii) 掛 ぬ 郎 細 払 トb3pyr盈m{且呈3) : 軌 B 軌 22呈卑甚) よ 申得られ る物質 軌
範像葦寮 望鱒 の実験に て 薄ら甑 泡 pyp 亀閃 体 (i呈3) の壊晶と完全宅こ一 一 致 ｡
W aB萱味わo盲 (265 監 嘩 旺盛出 盛 此 奴由 一
Pr ¢pa rgy葦 b㍗棚岳de (5･38耶 g) の a c e馳 n e(24 蹄!) 薄
a 昔e m S
液に , α - 紳 伽 盲(265)(5･OO99g) 及び紀宝CO写 (8｡ 2650名) 奄知見 , 4b 触
熟適 温 虎広路了熟 慮応液 軸 監注 - , e 紬 r 旺 て 始 軌 g七加 地出液壕
5霊紬aO日 掛 改も､苛 sia七･ N亀Ci 恥 急こぞ鹿静 観 乾漁し, 静鍍を留意 ｡ 滞られ
る残接 (凱 鶴32g) に対Ljタ カラム タ - トグラフ イ - を行い , he 脚 e 滞出部
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より, 淡黄色油状鞠 (5｡0973 叢) 凝蒔 ｡ この 亀の の - 部巻繊圧蒸留 ibp 且削
o
c(旦 網田軸) E昔批 t30) bp 76
o
C(0. i2m 拭粥名)ヨ‡す れば, 淡黄色オイ.]むを魯魚
る｡ 触 払!･ Ca盲cd C柑 RI OO : C, 85｡69; 柁, 5｡ 53｡ Fo u nd ; C, 85. 78;日夕.
5.6i｡ 8R y慧祭c田- I : 330¢(C芸Cu). 榔 N円托(270触 )8: 2.S4( 恥 もタ
J軌 壕 托諾争 C田2C芸C旦), 凱89( 凱 dタ J=2｡亀 Hz, OC鮎C芸C約), 凱94(1H, 舶 ,
j=7｡6, 0卓9 日z, C2 一朗), 7｡3串(1日, dd, j芸7｡6声 7¢6 報z争 C忍 -臼)争 冒｡ 亀3-7｡53
(3粥, 珊, Ar悶), 7｡80(1日甲 田争 C弘 一 郎, 8｡26(1Hタ 将, C8 一朗).
越
幽 : 如苫0 門下 , e七he r 体 (266)(0｡嘩663
g) の P 納E七監 (呈｡9 指!) 溶液 を争 外塩 且80
o
C もこて 侵 h 母0耶in . 加熱撹搾 ｡ 反
応終了軌 反応液を
､
eもhe r で蒋釈 ｡ Eもhe r溶液を 5冨 HCi aq, 衣 , S 亀も｡ 触C-
aq｡ に て洗浄後, 乾燥し , 溶媒奄留意 ｡ 終られ葛残壇 (0.唾510選)急こ対♭タ カ
ラムク ロ マ トグラフ ィ - 馴青い タ he x 盈n e滞出部より , 淡黄色油状物 (0.2889
蛋) 奄得 ･ こ の 亀の の 一 部を とり, 減圧蒸留 [bp 65- 70
o
C (i 桝田噛)コすれば夕
波黄色地域軸を与え る ｡ An 盈l｡ Ca!cd C. 3H1 0 : C, 85.69;約, 5｡53｡
Fo und ; C, 85｡唾2 ;H争 5･ 57｡ 1日- N門R(270 門地)8: 壕.99く訓 , dd, J=3｡ 7少
1･7 馳, C望 -報2), 5.79(五郎 恥 3軌 8タ 3｡7 H2:, C8 一 紙 6.52(且招, 鴫
J冨9･8, 1由? 粥z, Cヰ ーH), 7.且2(ユ臼, d争 J=8.ヱ 馳 , C昏 - O rC¢一郎 , 7｡3噴く旦R, d争
j=凱 = z, C啓 一
t
O rCB -”)9 7｡ 38- 7｡亀5(2H, 柄, C8 - , C9 一 郎 , 7｡ 氾 ( 批 刑,
C7 一 日), 8.i2く旦H, 柑争 CI O -”)｡
巴bB豊 拠 出換地連j捜L豊里埋 班g 盟L駈he_r_i2眉墨呈___の CsF 存在下 で の
Clais e n Arg脚 下予め CsF(0. 耶17富) 凝Åれ 泡フ ラス コ急こ, e七he r体
(慧66)(0.亀O38苫) の PhNE七空 (亀砂O m葛) 蹄液を加え , 外塩 180
o
C に て 6 h加
鞄挽 軌 反応終了 軌 反応液 凝 e帥er もこて 希釈LI, 不溶物をろ去 . ろ液を 5富
HC!粥 ｡ 次い で S a七. ぬC? aq｡ に て洗浄LI, 乾燥後, 蒋賎 を留意 ｡ 薄られ る残
檀 (0.旦朗0 苫)竜三対♭ , フ ラ ッ シ ュ カ ラム タ ぴ マ トゲ ラブ イ - 副手い he x 亀n e:
be n z e n e= 50 :旦(v/v) 溶出部を溶出胸毛己, 軒㍗. 良, F㌃｡ 8 旺分離 ｡
毒)2 傭 も榔 門a紳 帥oEi,2-bヨfu ㍗盈m(268): Fr. Å より無色油状物 (0.0789, a)
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を孝凱 己 の 亀の 掛 一 群奄声 域圧蒸留 ‡紬 90-95
o
C(望 細 弛) [= 息｡ 柑 望' 紬
7O-7急
¢
c(6 聯 脚ヨ‡ す れ 軌 無色油状鞠を卑見 る ｡ 如 私署砂 Ca苛cd C柑 臥 o¢
C, 85･ 69; 臼, 5｡53｡ Fo u nd : C, 85｡31;約9
2.56(3弼タ d, j=0･ 9 Hz争 C 鞄)タ 6｡ 亀9く粍 喝タ
d軌 J=凱慧争 7｡0タ i･ 2 略 CT -約)タ 冒｡55(呈‰
C8 -粥)争 冒｡58(息恥 dタ J楓 6 地, C昏 一閃), 7｡6且
5Q S9｡ 1日 棚 R(270
.
鮒は)8:
j=凱9 弛, C領一 柑), 7｡唾3(旦H,
舶dタ J=8｡急, 7. 0タ 且.諾 地 ,
(且闘争 d, J=凱6 約望タ C4 一 朗)9
7･89(呈恥 d争 J軌 2 Hz, C各 一日)争 8｡慧5(且網, a, j観 望 軌 C⑳ - H).
ii) 掛 N亀 郎 ねoE旦夕2- bヨ抑r 亀田 (26守): 『㌢ . B よ申無色漁礁物 (凱06L2且 老) 奄 軌
寒物質 凱 熟 慰紗 の C電盈is 即 転位急こて 樽 耶 ､葛 py㌢盈閃 俸 紹耶) と完 創芸 - 臥
9i
;
∈
)
i
∈
寮霜寒の楽観
-門e O X ･ 3- ㍗¢ 閃 忠 u e m e 77
の D紺 (2謡魯5 捌け 溶液もこ 鵜2CO3 (7｡05度) 及び
!s o c r e o s o盲(276)(凱53名)
pr叩亀rgy盲 br 欄i
■
de (5｡52蛋)
を廟え , 室温に て 5 h授押 ｡ 反応終了後 , 反応繊毛こ洩壕為控え, e帥 e r急こて 抽出 .
Eもhe r抽出液奄 5荒 地0日払q｡ もこて洗浄L/, 乾燥後タ e七わe ㌢ 凝留意｡ 得られ る残
檀 (6｡53孟) を減圧蒸留 Ebp 且00- lo空
o
C (5 m 田粥苫)ヨ 豊こて瀦製し, 無色漁礁物
(5｡唾3 g) 凝碍 ｡ 触 亀玉｡ Caほ申Cl l粥l 望鮎 : C, 弧 97; 粥争 6｡8 凱 F¢u nd : a,
74.54; 捕, 6年85｡ ほ y 蟹 c 刑- I : 328O(C芸C批 1 州 門民(60 門地)8 : 翌年望7
(3紺, Sタ 如軸),.2･ 鳩 (i凱 息9 J
=3｡0 払 CH望C芸C旦)争 3｡82(3日, s, 0 触),
4.旦i(2日タ d, J=3｡0 枇 0曜iC…CH), 6.69( 批 d, l軌 0 弛, C8 - 郎 , 6. 75
(i的, a, J=lBO Hz, C魯 - 約)タ 6.92( 批 ad, J=凱0, i℡0 地9 CB ･ 托)｡
地 盤 : Argo n 下, 予め Cs;F
(6.且2 甚) をÅれ 泡フラ スコ邑こ pr op亀柑y盲 e七he r(277)(5｡卑3 g) の Ph肖E七2
(55刑l) 溶液 を加え, 8 わ加藤遼流 ｡ 反応終了後, 反応液 を e七he r に て 静釈し,
傾斜急こて eもhe 訂 溶液を分敬 ｡ E七her 蒋液を 5冨 HC!aq り つ も､で s a七.
紬Ci粥 ｡ もこて 洗浄tJ , 乾鰻後, e七he r を留意 ｡ 得られ る残洩 (凱73名) に対L/
カラム タ ロ 習 ゎグラフ イ - を好も1, he x 亀n e: eもher = 20: ま (v/v) 掃出鮮よ
り無色油状物 (凱36苫) 篭絡 . こ の 亀 の を更己こ減圧蒸留 Ebp l逸o-i卑5
o
C
(15 獅 軸)3もこて 堵製 ｡ 触 a】｡ C昆盲cd Cl lHl 空02 : C, 7 凱97; 円卓 6.86.
Fo u nd : C, ?亀.93;的, 凱85｡ IH-N円R(60 冊z)8: 2｡38(3H, s, C.4 - 触),
2｡46(訓 , a, j=i.2 地 , C2 - Me), 3496(3粥, S, 0 触), 6｡ 33( 批 q, J=且.2
H芸タ C8 一 日), 6.60( 批 d, j=8｡0 地タ C啓 一 H), 6｡ 87(且柁, a, j冨8.0 馳, C8 ･ H)｡
i田e七触菅be 門2 0[b]fu r a n(278) の Fu r 払n7一円e七h¢x
iO冨 虻 Cr 0 い Fu 柑 れ 紹78)(0｡iO26 i) の 10罵 粘SO4 aq｡
(3.9 掃甘) 溶液毛こ淑冷下, 内塩が 2O
o
C 奄越 え怒らヽよう に注意 しなが ら, io霊
民望Cr望07 aq. 紹 .6 m書) を滴下 ｡ 室渡に て 6 h授押L/泡後, 反応癖毛こ 触朋 , つ
い で永を加 え, e七he r急こて抽 払 E七he gQ 滞液を s aも｡ 弼亀Ci粥 ｡ もこて 洗浄し泡後,
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軸SO& も己て乾燥b , eもhe F を儲去 ｡ 得 られ る残竣 恥 055ま老) 己こ対♭, PO TLC
Ehex a n e: eもher 諾 iO: i(v/v)3 馴亨い , 原料 紹78)(0.O352甚) を拷軌
幽 遠題蕊 : Fu 柑 n(278)(O･i196名) の a c e七o n e
(o｡3壕相!) 滞液に , 0- 5
o
C にて Jon e s r e 魚名e m七(0.59弼!) 奄滴下し, 同嘘に
て2 h捜押後タ 塞洩に て 3 h 授幹｡ 更 に , 0-5
o
C に てJo 閃e S r e 亀署e鵬 [0.92
摂i(七o七a盲 a mou 閃忠 : i｡5l招け3 を滴下tJ タ 塞濃毛己て i｡5 h洩押磯, 反応液もこ
水巻尭訂え, AcOE七 毛こて 抽出 ｡ Eもわy! a c eも亀七e 溶液奄 sa七｡ 内払Cl弼 ｡ もこて洗浄レ
畠後, 苧鴨S鮎 旺 て乾飽レ, 触OEも壕留意 . 得られ る残渡 紬 ｡粥卑2 富)もこ対tJ,
p･TLCEh鮒 亀m e: ethe r 軍 且0 : i(v/v)3を行い , 庶熟 (27箆)(0｡Oii5甚) 凝珂
臥
姐 戯 蕊 : 85% 約COO紺(0｡ 07田l) 己こ内塩 0- 5
o
C 己己て 30濫
粘02 (0｡ iO5叩け を滴下tJ, 室温もこて 旦 h 撹搾｡ この 帝液亀己款櫓下, ずu 柑 m
(278)(0｡iO侵6苫) を 98笈 HCOO臼(0.3亀岡け 毛こ懸濁L/泡帝液 を滴下し, 0- 5 oC
にて l壕 h祝辞し 泡後, 室温 旺 て 亀 b 渡搾 . 反応薄液を再び淑冷し, 30富
川芝0之 [0. 05孤蔓 (も¢ta青 島 恥 u n七 : 0｡且55飼育)コを滴下 し9 塞膿もこて 2 ね挽押磯,
反応液に 弛朽SO表(¢.0 59is) を加え遵磯の‾消失を確認LJ泡後, 永に て希釈 レ,
eも転e r に て抽出 . Eもhe ㌻ 溶液 を 5霊 地持CO3 弼 ｡ , つ もヽ で 雷亀七や 触C盲a喝｡ 己こて
洗浄L'患後争 確S¢ネ もこて 乾鰻tJ, eもわe ㌢ 毅留意 ｡ 薄 らね為残擾 (0.0715甚) に
対L7争 P- TLCEねe x 亀 聡 : AcOE息= 3 : i(vlv)ヨを試み 漁が , TLC上多スポ ッ ト
示L/泡勉め , これ以上の 滞査ば行 わ聴か っ 患 ｡
地 盈意速 : Fu r 亀gH278) 恥O壕9i甚)早
CHC!8 (0.9 軒け, ぬ絹CO3 (0｡060i苫), 臼20(凱67mけ か らなる混食衡竜三, 3- 5
o
C も己て 鰯 - CPBA柑 9 )(o,125且 苫) の C紺C!魯 (i.7 招け 蹄液を 30押in｡ か蹄 て
滴下t/, 激冷下 2 h, つもヽで室温も己て 及臼単撹搾 ｡ TLC上, 反応 の進行が放と
んど見ら れ聴か っ 赦免め , 反応液 に 七如r abu七y!a 田m 抑iu 摂 軸dr ose m s u!ず汲もe
(B唱4N＋HSO {)(0｡0 粥2s) 及び 抱 -CP8鳥EO一息且i7濫(息oも亀書 a 恥 u鵬 : 0｡ 2368塞)コ
を加えタ 釜濃 に て 7 h挽拝尋 反応混合物の TLCは多 スポ ッ トを示し畠汲め,
反応を中止 ｡
量 ぬ 鑑ニ監
担旦地_gg 翌二2L&旦二3u 幽 わy_._!_I2且墨二鮎hy星__F嘘_emz_Q_E_bヨ.fgFB_r!
l竺竺_ヲ__(豊竪9)_‡ : Fu 柑 n(278)
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(o90989苫) の C粥2Cl管 (且.5 mi) 溶液をこ 針CPBA(0･ i896富) を加え, 塞温8こて
ま夜挽辞 ｡ TL,C もこて 庶科 (望78) の スポ ッ トが確認 潜れ盈 汲め 事 更に
頗
-CPBA
1 3 3) EO｡ 1675 甚(もota‡ 亀m O u n七 : 0.3571苫)ヨ凝加え タ 室温に て 2 h撹
熱 度広路了後, 反応故に 他日SO3 (凱0557s) 奄加え, 豊塩島こて i h洩押 ･
反応液を C鮎Ci2 もこて蒋釈し漁後, 5慧N亀臼CO3 弼 ｡ , つ も1で S 昆七｡ NaC言明 ｡ 8己
て洗浄Lf, 円甚SOb､もこて乾焼後争 C臼2Cl2 壕留意 ｡ 得られ る親授 (0.且2 別名)も己対
し, p- TLCEcyc壬ohe x 亀n e: 鬼cOE七笠 3 : 1(v/v)3奄行もヽ槍鮎し泡後, cyc!o -
he x 亀 紀8這て 再結晶し, 無色 プリズム晶 (0｡02名0名)争 印 9 凱S- 9Bー
O
c, 奄簿 ｡
触a!｡ Ca盲cd Ct 8臥 7･C 柑払 : C, 60｡99;H, a.52｡ Fo u nd : a, 60｡ 63;約,
凱80. 門S 弼/望 : 192(i3.? 富), i58(30｡i富), i56(91｡8 笈), 且5i(ii.O 笈),
1獲9(i 凱2完), 1僅且(33｡6濫)9 i39(旦00冨), 113(i6.卑富)タ 且iま(鯛 富)｡
ほ u 恥 色 X C悶
- I : 3 耶侵(0約 タ 且7旦0(C器o). 1閃-N門陀(500 門地)8: 旦｡ 55(i/2宵
ま臼, s, O粥)タ 1｡7i(i/亀x 3約9 蛋, C2 一 触), i｡82(ま/壕x 3H, s9 C2 一 触), 2｡i9
(i/2x 3H, sタ C4 一 触), 2｡望0(1/ 壕# 訓 , s, Cヰ 一 門e), 2.2i(1/4x 3H, s争
cヰ 一 触), 2｡38(i/2x 訓 , s歩 C2 一 触), 3.06(1/亀x iH, S, OH), 3｡38(且/亀 x
IH, s, OH), 3｡89(1/卑x 3H, s, OMe), 3｡90(i/2x 3H, S, 0 馳), 3.9i
(ま/卑x 3H, S, 0 触), 6.02(i/2x 批 S, C8 -H), 6.32(i/旦x 批 s, C畠 一 郎 ,
6. 覗 (且/卑x 且u, S, C9 -H)タ 6.7呈 -6.87(iO/壕H, fn, 如H)声 7.3 針7｡57(冒/壕 円,
田, 如H), 7せ92-8｡ 耶 (?/母 的, 田, Ar悶).
鑑 艦 ニ監
墜 幽 凝ぬ‡ : Ar苫0 れ下 ,
防 (0｡ 2O23甚) 及び 研一 CPBAt 3B) 軌3576甚)もこ無永 CH之Cl空 (芝 桁一) を加ぇ ,
富温に て i h洩搾 ｡ そ の捧液に , 洩幹下 fLl r a n(278)く0｡08僅5A) の 無永
cH望C雪空 (旦 招け を加え, 室嘘 にて 且日授搾 ｡ 反応終了後, 反応磯を嘘過し, 液
液の溶媒を留意 ｡ 得られ 泡残撞 く0.i7iO農) に射 し, p･TLCEhe x a n e: AcOE七=
3 : 且くv/v)3を行 い , つ い で e帥e r-hexa m eもこて再結晶LI, 無色プ!jズム 晶
(o.o3i8s) を樽 ｡ 本物窯は上記 5) の実験8こて樽魚 ben 20a七e (280) と完全もこ
- 敦 ｡
7 Na!0 い ●サ Fu r a n(27郎(0.0 耶3苫), 糾亀柑ヰ (0｡i380甚), 門po
(且｡5 解け および 触OH(凱7 同毒) の 混食物を蓋 膿もこて 3｡5 h葺党押 ｡ 反応の進行
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左ま全く認め ら れ聴 か っ 泡汲め , 外塩 60
o
C も己て 2 h, 80
o
C 己こて 2.5 h 撹搾｡
更に反応繊毛芝 地 批 [0｡i382苫(七o也f 乱闘O u鵬 : O.2? 紀叢)コ夜加え争 2亀 ね加
療遵法｡ 原料哨兵後 , 反応液を永も己注廟し , e七he r毛己て抽出 ｡ Eもhe r掃液を
Sa
･と. N盈C!盈q ｡ に て 洗浄し, 乾煉後, 如わ即 を留意 ｡ 薄られ る残檀 (0｡03壕3
蛋) の TLCは多スポ ッ トを示し泡 汲め , 己 甑以上の 堵養毛孟行わ 聴か っ 泡.
鑑｡盈鳳 雛 盈腰史盈蓋盈 : 托触0轟 く恥 2089i) の 脚
(2 約i) 滞液&こ 紬r a m(278)(凱0557名) の b即 諾e 閃e(ま 招!) 滞液, 及び
be m zy召 七㍗卜れ - buもy一泡 柵 0 閃轟u m chlo ㌢毒de EPねC絹2(Bu)3柁＋C r3(凱 且003名) を室温
にて加ぇ , 室温毛己て 7 h激しく授搾磯 , AcOEもおよび凍夜加ぇ, 不溶観を櫨去 .
嘘液よ り 触Ogも を分散し , 門gSOヰ 亀己て 乾燥後タ 蹄妓壕留意 ｡ 庶料 紹78)
(O｡0 耶9 甚) 壕珂収 .
鑑 鍵
盈 地 ‡ : Fu r 昆m(278)(0.O562蛋) の di¢xa m e(1｡5 円け の滞液に
OsO4 (OQO65O葛) の 粥望0(3｡ 壕5 濁音) 蒋液 (0.7 鰭書) 奄孜押下室温もこて 顔見 ,
0･5 ね捜搾襖タ 悶亀 批 (凱且229豊) を加ぇ, 室温に て 盈日放辞 ｡ 反応終了後, 皮
応液複成忘こ注蝕 む, e七ねe rもこて抽出. Eもねe( 溶液 を s亀七｡ ぬ 2SO9 亀喝. 毛こて 洗浄
しタ 鞄SO. 旺 て乾燥後, 蒋媛 を留意 .
移ら釣 る残渡 (0.03旦i甚) を Eも側(五 節け に 溶解LFタ ユ笈 ぬ門CO3 払喝. (0｡3
将!) を細魚 , 外渡 80
o
C 監て i h加療掬 熟 度応終了軌 反応液を鹿毛こ注加
i), 5諾 托C言亀喝
､
｡ 急こて酸性とt/泡後 , e七he r に て 抽 虹 E七わe r 抽出液 を s a七色
NaCl 粥 ･ 8こて 洗浄じ, 鞄SOヰ もこて乾漁擾苧 溶妓を留意 ｡ 得られ る残渡に対tJ ,
p
-TLCEわe x 盈n e: eもhe r ニ 且 : i(v/v)ヨを才子い , 褐色油状衝 (0｡0102甚) 奄得 ｡
本物質怠孟後述 の di¢! 膝 (2 氾) の 軸 柑ヰ 急こよる 園裂反応乾こて 得泡 s 亀!iey卜
a! 由hyde 倦 (28旦) と完全急こ 一 致 ｡
嘩 盈 : Fu 柑 m(2冒8)軌 0630甚) の BF3 欄 七2
(i 蹄
'
i) 溶液 旺 , OsOヰ (O.i2且Og) の 肝 8 ｡OE七2 (且.5 転i) 蒋液を室温もこて 滴下 ｡
反応液を塞塩 監 で 且 日撹幹LI 盈が , TLC 上原慮に留まるスポ ッ 軒を泰す農褐色
の敵性掃液 と恕 哲反応を中止 ｡
馳 盟ニ
地 : Fu r 昆n(278)(O.5528苫) の
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餐泉 py㍗毒d量的e (且且 輔竜) 蒋繊毛こ洩押下, 0軌 (臥957芸) 蚤加え , 窓塩 にて
卑h 撹押 ｡ 反応終了後, 反応 液も乙 他日S鮎 (l 潤 g) の 臼望O(22mけ - pyridi約e
(i5mt) 溶液を加え, 室温己己て 1.5 h 撹押｡ ･ 反応液を永己こ注如 し, AcOE七 もこて
抽出し漁筏, 如 榔 亀C e臨もe 掃滅奄 s 亀七｡ CuSO4 aqせ , つ いで 弧七¢NaC盲粥 ｡ 己こ
て洗浄し 予 軸SOヰ もこて 乾燥後, 溶妓を留意｡ 薄られ る残経 机 5昏鳩 g) 杏,
e七he㍗ よ り再縁晶tJ タ 無色プ uズム晶 (0｡5826蛋), 捌P 且O5-iO守｡5
o
Cタ を絡 .
A旭嘗｡ Ca篭cd a- 1的1 40卑 : a, 62. 粥 ; ”, 凱7i｡ Fo u nd : a, 62｡ 66;H争 6.･ 73｡
ほ y ぬ 8 X C 田
- I : 粥88(軸), 冨i70(0閃)タ 1635(C忘O, 舵 ak). 1日-対円R(270
門地)8: 呈｡ 朗 (亀f15x 訓 , S, C- Me), i.78(1/i5x 3日, Sタ C- Me), 2･iO
(iO/息5x 謝 , 令,
2｡3卑(i/3 x 3日,
3.8?(2/3x 訓 ,
(亀/i5x l悶, S,
(i/i5x 且粥, a,
C哨e)タ 2｡ 13柑 8) (s, OH), 2. 30(2/3x 3日, s, A㍗軸)タ
s 声 Ar触), 2甘901 3 8) (s, OH), 3｡84(1/3x.訓 , S, 0 触),
S, 0 軸),
0粥), 凱77
j=8.5 閃z,
ArC旦(0的)-), 5｡89(且0/且5x
12) Py㌣id専n e を含 恕 E七her
凱09く且Of息5 x i約, A:鴫 ｡6 地, 0粥), 凱58
a, j=7｡O 朗2, ArC鮎OR)-)タ 亀｡ 耶
5. 鶴 (iO/i5x 柑 , dタ 3=凱6 地 タ
6.65- 8.80(2抗, ”, 如 ･柁)｡
を 用い 飽満 睦 I2.3- Oihy虚_-仁塁二呈二
く亀/i5x iH,
ArC旦(OH)-),
1H, s, 馴),
申 で の OsOA
ぬ 凝迫‡ : Fu r a n(27 8)
(o争062且g) の無永 野y㌣毒dim e(0.03 招け - 無永 e七he r(且 掃昔) 溶液S
･こ, 蛮塩に て
凍押下 0$0ヰ (0.ii30's) の 無凍 ethe F(i.5 田!) 捧液凝細魚, 室温に て 盈 日挽
搾｡ 反応終了後 9
を加え争 外渡 75
8こて 抽出 . E七hy!
て洗浄L/, 門gSOヰ
p-TLCこCHC!a :
無色プリズム 晶
反応液も芸 Eも0門(2 耶l), 臼2Oく亀 田け 及び N鮎 SO魯 (0. 舶25甚)
o
c もこて i h撹辞嘩, 析出L,急流瀦 を渡志し, 櫨液を AcOE七
a c如 aもe 蒋液を s a七｡ CuSO. aq り つ いで S a七｡ ぬC]払q｡ に
に て乾燥後, 蒋媒を留意 ｡ 得られる残撞 (0.1267甚)もこ対tJ ,
AcOEも 芝 5 : 1(v/v)コを行 い , 如ねe r-he x 亀ne もこぞ 再結晶♭,
(o｡o48壕甚)9 mP iOO｡ 5-iOi｡5
o
C, 奄 軌 細a苛｡ C&盲cd
Cl t臼 ほ0ヰ : C9 63｡亀5 ; 臼, 5｡81｡ Fo u nd : C, 63｡57;粥, 5.93｡ 門S 和/2::
208(那 , 7｡1霊), 旦65(互0¢濫)｡ ほ y 飴 色 X C 旅
‾ l : 3320(0恥 且嘗i旦(C=0)4
1柏- 柏MR(60 MH幻 8: 息｡65(3H, 忠, C空欄 e)タ 2｡ 朋 (3H, S, 如 触)争 3｡83(iH,
s, o恥 3｡89(3H, Sタ 0 触)争 凱69くiu, a, 締7.5 日z, C啓 一 恥 7｡70(批 d,
J=7｡ 5 馳, C8 -臼)｡
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0$0 坦聖地 幽 如塵…_幽艶) 奄伺 い漁13
か 馳0約亀
監 逸 機 虹
£遜迫‡ : Ar 脚 下, fu r a n(278)(0･0 耶農) の も 側 OH(i 悶l)準液 奄タ
対円O｡H望0(0･ 093g) の 約20(0.3 洞!)- Pyr豆d岳n e(0｡ 05頂‡) に滴下し 争 0$0ヰ
(0｡002豊) を加え, 室温に て 且壕 h 授押し泡 徽 6 h加熱遠沈 ｡ 更に , 反応液
に 弼㈹ ｡約20EO｡1767名′(七¢七急呈 a 恥 u鵬 ; 0｡2697甚)コの ほ20(0.57招呈)-
?y㍗衰d岳閃e (OB且 杓!)- か 馳0日(且. 9 弼盲) 溶液及び 0$0. EO.OO42苫 (もoも亀l
亀尉¢u 門も : 0｡ OO62g) を加え , 5 ね加熟遭涜 ｡ 反応液に 私的SO3 (0. 250濫) め
H20(且 巧け 溶液 奄加え 0.5 わ 挽押L/泡後 , 析出し泡沈澱 奄萄過し , 沈澱を
ac eもo 門e 永溶液 に て洗 乳 液液と洩液を禽 し, 減圧下, 静媛を留意し 患軌 残
渡に 永を力田え , 触OE七 にて抽出 . E七わy盲 a ce七a七e 溶液を 5富柁C!aq｡ , つ も､で
s aも｡ ぬCia喝｡ に て 洗浄 し, 門名SO4 に て乾燥後, 滞疲凝留意. 得 られ る残接
(0｡03ig)己こ対し , p-TLCEわe x a m e: AcOE七= 2 : 1(v/v)コを行い , eもhe r-
he x a 悶eもこて 蒔絵晶し , 無色プリズ ム 晶 (0｡0且07g) を移. 本物質もま上記 且2)
の実験急こて緒 亀 , keも¢m e体 (283) と完全右こ 一 致 .
地 底題塩r:､
`.如 蜘n 下, 室温に て N 稚州2O
(0･ 359呈富), 柁之0(0･95柑壬)争 a C e七o n e(0.95mi), 0軌 (0｡0 朗0葛) 及び
紬㍗盈閃 (2 謂)(0･息Oi3苫) を加 え, 塞塩監 て 5 日間漁辞 ｡ 反応液亀こ更毛己 N㈹ ｡
貼OEO･2呈且0s (も¢臨写 a 約¢ 抑七: 0｡570且s) を加え , 望日間凍坪後, 更もこ
OsO4 こ凱0且iO普 (七如al a 拭O u n七 : 0.O且50蛋)コを加ぇ 多 重塩島こて 畳ま わ 洩搾 .
反応液もこ 対象之S2O7 (0･1246甚), m agn e甲 H i4 00苫) 恕よび 粘0(5 摂-) を加え,
Cel i七e 5卑5奄伺 い て緒過L), e地 e r毛こて抽出 ｡ E 肋e r 蒋液 を MgSOヰ 藍こて 乾鰻
乳 溶媛を留意L', 残接 (O｡0ま38g) を得 ｡ この 亀の宅孟静塵が 少な い 恵め毛ここ
れ戯止の 実験 夜行わなか っ 泡 .
地 場 監
奴 醜 三ま‡ : D盲o昔(282)(Ob且562苫) の 触0日(4.7 招!)- H20
(呈｡ 6 悶呈) 溶液己こ Na!04 (0｡2368蛋) を触え, 室温 に て 2.5 h娩 軌 反応終了
軌 反応液を鹿島こ接触し, eもher に て抽由しタ e七he ㍗溶液を 円甚SOヰ にて乾鰻軌
溶媒 を留意 ｡
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縛ら甑 盈残撞 (0｡i55侵苫〉 を E息0弼(23昭電) に 溶解し , i富 Na粥CO3 粥 . (9.母
指け を加え, 5 わ 加療還 軌 反応終了 軌 反応液に 永を細見, 芦慧 粥Cia喝サ も己て
pH 5
-6 とし , e七her に て抽 出｡ E 帥e r溶液を s 最も. ぬC!a喝. 洗浄し, 粕SOヰ
に て 乾燥後, 溶媒 を留意｡ 得 られ為残撞 (0｡123亀g) 覆滅圧蒸留 Ebp 90- まOO
o
c(i 円田鞄)3に て葡製tJ, 黄色嘘状物 (凱旦03侵豊) を樽｡ 8R y n 色 光 C 柑
- I :
Sヨoo-3200(0粥), 1639(C=0)早 1柁 - 柳沢(60 門地)8: 2血52(3H, s, C- Me),
3｡ 縛 (3u, S, 0門e)p 6｡63(粍 嘘, j笠7｡5 日z争 CB 一 紙 6.97(粍 dタ J=7.5 馳争
CA 一円), 呈0. 23(且托, 忠, 如C閑0), i2｡03(且H, S, 0日〉｡
旦主 越 盛嘘盟 滋ニ貞盛由狙 望』鮎鮎盟 遠 退 姐ニ
幽 〉 : Dioi(282)(0.035唾苫) 及び 柏急変CO9
(0｡且797蛋) を 関空O O ｡6 閉篭)- 凱0約紬 ◎8 開音) 掃滅己こ加 ぇ, ま唾 h 加熱遜涜 ｡ 反
応終了後, 反応液 を永に 注加 し, i鴫 HC葛aq. 毛己て 軟性とtJ泡後, e七he rもこて
抽出 ｡ E七わe ㌢ 溶液 蚤 s 汲も｡ 柑aCi粥 . 洗浄し, 軸SOヰ もこて乾燥後, 鱒妓を留意 .
得られ る残渡 (0｡0396選) 亀こ対tJ P- TLCEhe x盈門e : AcOE七= 2 : 且(v/v)3 を
行い , 無色プ リズム 晶 (0｡0239g) を移 ｡ 本物質は上記 i2) の 実験 に て碍 漁
ke息o 門e 体 (283) もこ完全毛こ - 敦 ｡
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洛西輩鱗 急激 の窯激
監 軸 ぬ : !s 帥 a mi = in (238)(30q O5苫)
の が貯 (75 円け 播 軌 己 is opr opy盲 b柑 悶ide (30｡ 0 靴音) 及び K2CO8 (弧 OTs)
を加え, 55- 60
o
C 毛こて 呈O h授幹 ｡ 反応終了徽 反応液を永に 注加tj, eth即
にて 抽出 ｡ Eもねe ㌢抽出液を 5荒 NaO臼亀喝中 電こて 洗浄 軌 乾燥L,, eも如汀 を留意.
移ら釣 魚残埴 (38･ 呈7 名) 覆滅正義留 ‡bp 92-93
o
C(i｡5 紺 地) E! 批 3 7' bp
ilo- 且且3
o
C(量 的 軸)コ〉急こて 構観L'9 無色油状物 (35｡ 09苫) を 軌 本物貿 は
ほ 8芝て磯晶3 丁) 毛こ 一 致 .
星ニ 唾 ぬ : 3-
is op㌻叩 OXy一 針 配 蜘 ¢xybe n 諾誌We触感e(29亀)(5｡09苫) 及び 亀C eも叩jpe ㌻o m e
(1亀i) 細｡2昏基) の E七鵬 (60胡!) 溶液に , 息0富 拘昆O朗aq. (i8択毒) を加え, 室温
にて - 鳴渡搾 ｡ 反応終了後タ 新出し泡籍晶をろ取L/タ 冷 巳七0ほ にて洗浄し患残
檀 (8･38濃) を Eも棚 で 帯紙晶し争 嬢黄色板状晶 (7｡95題), 田野 且3壕- i3S
o
C
(= 七｡ 8 9'L 軸 i3鎧- i37
1 0′c), を欝 . 本物繋は ほ もこて 標晶8 砂) に 一 致 ｡
基 軸 生
地 : ch払昔c o 円e(295)(3 凱0甚) の e忠榔 c e葛篭o s ¢紬 e
(ほ翁 硝電) 捧液亀己 , 内濫 i旦O
o
C 左こて AcO網(6 附!) を加ぇる ｡ 改も､で 艶CN
(批 2 甚〉 の 紺2O(25･2 柑!) 帝液牽内塩が i且OoC よ り億( なら 削､よう に滴
下･ 凍下終了後 且0 村長m｡ 同濃度己己て洩搾 . 反応終了後, 反応液を太魔の淑永左こ
注加 ♭ , 析出tl畠緒晶を ろ 軌 飴晶を泳鹿毛こて洗液が p粥 7 を示すま で洗浄し ず
更毛こ 触 棚 漕 逢 国境 軌 薄ら甑 汲残達を C肖C盲3 - 門eO約 より再緒晶レタ 淡褐色プ
リズム 晶 ( 汎 6 甚), 抗P 且i 針づ16
o
C(= 七｡ 8魯' 印 且21｡ 5一旦23
o
C), を 駄 本物
質は ほ に て襟晶3 9) に 一 致 .
監孟鼓 麹 生
地 : 削もri!e (296)(25｡O g) 蚤 E七0日(i2i尉l)もこ懸濁 き
せ, 菅の 溶液最こ ぬ0閃く26･7 名) の 鮎O(285鞘!) 帝液を加 ぇ泡 軌 盈rgO 門 下,
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6･5 h加熱適 温 反応終了 軌 反応液を永 如 こ接触L,, eもhe r毛こて 抽 軌 永層
を 呈0富 臼Ci 恥 に て 敵性とLF泡 執 析出する緒 晶をろ 取 残接凝 CHCiB 傭 0日
より再結晶 馴青い , 映発色プリズ ム 晶 (23｡5 g), mp 且59･i61
｡
c(l 批 3昏,+即
i67-i68･5
o
C)タ を 軌 客観質は ほ 己こて 礁品3 9' 毛こ 一 致 .
監 馳 ニ壁地血 班 幽阜重賞y納en y昔
but r壷c 触id 91e 紘eもo 亀Cid(90e)(iO3g)
PdCi2 蒋液 柑 8' (4且2印!) 及びNo r育も(36. 亀 g)
て 一 昼夜接触遇元 ｡ 反応終了執 触媛をろ志 し,
を加えタ CHCi8 もこて抽 軌 Cわ!o r oずo r 田地出液を
の AcOH(凱且尽 け 浮城毛己,
を加ぇ, 永寮下草 塞塩常圧 に
萄液を減圧下留意｡ 残接 に淑
鞄SO4 に て乾燥後, 減圧下滞
娃を留意 ･ 得られ る残撞己こ少魔の eもher を力は て 争 無色プリズム 晶 (且O2苫),
招P 66-69
o
C 川 も･ 3 郎 即 71- 75
o
C), を樽｡ 本物覚は ほ に て摸晶昏 9, もこ完全
に 一 致 ･ この 屯の己孟これ 以上滞製する こ となく , 次の 反 別 こ僚 軌
*
軸 : Me七hyle n e acid.(Die)(ま02g) の
粕C対(510摺り 溶液に ダ 民望CO8 (朗 ｡3 苫) を加え泡 乱 費の 懸濁液を淑冷し9 凍
押下 POCZ3 (i20悶!) 奄肉塊が 2 か25
o
C を越え 削 -よう に徐々急こ滴下 ｡ 滴下
終了 徽 反応液を 55- 60oC もこて i･5 h挽 軌 反応終了軌 反応液 奄 旦0霊
脚 H 粥 中 巻含密教次に注激 し, C臼C昔8 毛こて抽 軌 Chio r oずo r 内地出液を乾燥 敵
城庄下蒋媒を留意 ･ 得ら れ泡残撞 に射 し, カ ラム タ ロ マ 車グラフ イ - 馴青い
be 昭 e n e: AcOE息= 3O: i(v/v) 蒋出部を C網C‡8 -he x a n eより再結晶し, 無色
針状晶 (67･9 盟), 描P 且掛 iO8てC (= 七･ 3 ¢' mp lま0-ii2｡c), 夜 軌 本物質星ま
ほ 蔓こて 襟晶 抑 と完全亀こ - 敦 ｡
嘩 感 触 嘘 配
慮地 軸 ま: 鞄紺粥空 ga S( 約2まg)
を親櫓下無凍 CHC!8 (旦OO 鵡!) 右こ吸収蕃 恥 骨の溶液に もe七r a葛o n e体 (92e)
(批 osg) の 無永 C臼C!3 (且00榊菅) 溶液を加える ･ 淑櫓下タ こ の溶液壕 TiC!.
(3｡唾 悶l) を食む無永 C粥C!苫 (1OO均一) 溶液に , 50min｡ か鎗て 滴下し泡軌 室
･ 100-
塩島這て 2｡5 h捜拝 し , 更に , 30和in. 加療遠浅 . 反応終了 軌 析出物をダ ラ ス
ブ イ]♭タ - (伝- 3) 壕伺 いて ろ志 し, ろ液 を減圧下留意 ｡
得られ る鳶色オイ]レ (12･ 2卑甚) を餐永 l% 0柑(30O招け に溶解L), 淑櫓下,
柏亀 眺 (2･ ii農) をh諾え泡 乳 室温に て 一 夜孜 軌 反応終了 乳 減圧下滞賎 夜営
患t/, 残渡島こ凍壕加え, e七he r に て抽 軌 E七he r抽出液を乾燥 敵 城崖下滞媛
を留意し, 黄色オイル (批 oo署) 奄 軌 寒物質は ほ もこて 裸晶& 8' も己 一 致 ｡
嘩 虹
邸 鮎 : 触in e(297)
(9｡壕3 甚) の 無永 CuC73 (壕3 鞘け 溶液 に , 掲時評製L'泡 c柚 げ a盲1 8 9' 払 7 鞘t)
を加 え , 8｡5L ね 加熱遠浅 ｡ 反応終了執 成庄下溶賂を留意レ, 残接に 大慶の
be n z e 肥壕加 え溶解きせ 取壊, ま0冨 報Cla喝. , 次 いで 5霊 地OH粥 . に て 洗 軌
8e n z e n e浮城 奄乾燥 敵 城庄下溶媒を留息 得ら れ泡残撞 (柑 .i8甚) を
CH2Ci2 - Eも空0 より蒋鎗晶L', 無色プt]ズム 晶 (凱5逢g), 脚P 128-旦3且
o
C
(= も｡ ヰ O' 柑P 呈3 卜i35
o
C), を軌 本物翼竜孟 ほ もこて 裸晶4 O' 監 - 致 ｡
基 軸 盟 地 温ニ出藍
嘩 ぬ : For 鞄 野ide (298)(6.98苫) の無凍
be n 諾e R e(35柑昔) 溶液もこ D鴨 川 O' (iまサ93甚) の 無政
一
be 約諾 飢 e(呈88榊け 韓液を
力は タ 息｡5 ね加熱遠浅 ｡ 反応終了 執 析出物 をろ志 し, ろ液を減圧下留意 ｡ 薄
ら鈍 る残撞を C紺C!3 毛こ溶解 しタ 謂 NaO臼aq. に て 洗浄 . Ch加 oずo r 抜放出液を
5富 軸0絹aq ･ に て 洗浄 乳 乾燥 乳 溶媛を留 鼓 薄られ泡残渡 (5｡76 g) 毛こ対
し, カ ラふ ク ロ マ トグ ラフ ィ - を行 い , be m 2 e D e: AcOEも= 5 : 1くv/v) 滞出
渉を be m 放 n e- he x a n eより爾汝晶し, 無色プリズム 晶 (5. 耶 甚), 将 星66-
i68
o
C (‖七･ 4 O' 即 且70-i72
o
C), を 駄 本物質毒孟 ほ 毛こて礁品4 O' もこ 一 致 .
呈 嘩 疫公地 遊 戯 出
圭 幽 曳 : Ar o 将a七ic ずor持a m童de (旦09e)(5.80g) の
5慧 c 抑 C･ 紺2SO4 一 触OH(2 糾 靴音, 材/v) 溶液を , 呈oe
o
C にて茂押下 柑0 嗣im. 顔
敵 反応終了 乱 反応液を永 如こ注如し, 析出す る緒晶巻洩敬し, 残撞
- iOi-
(&｡ 節苫)争 奄碍 ･ 遮聴及び 洗液を 軸約CO8 ($ 0盲妄d)亀己て 弱ア]払激甚j性とtJ 盈後 ,
C閃Ci3 亀こて 抽出･ Cね!o r oず¢r 田 地地液を 粕SOヰ 己こて 乾燥後, 減圧下帝嬢を留意
し, 残棲 (凱89i) を緒 ｡ 上記 望 つ の 残接を合し, 鵬OH(268 柑i)亀己溶解も ,
iO荒 地0日粥 ｡ くi9.3 悶毒) をカ訂え, 窒塩に て ま h 撹押 ｡ 1 4 1) 反応蒋液奄永永島己
注如し, 5冨 HC】粥 ･ も己て 酸性とL/ 泡後 タ 析出す る結晶巻繊敬し, 残埴
(亀･89g) を樽｡ 櫨波及び 挽液を C昔iC!3 もこて 抽出L/漁礁, c的io r o紬 r 田抽出液を
5霊 地臼COa 粥 ･邑こて 洗浄 し, 粕SOヰ 己己て乾漁後 学 減圧下滞媛奄留意♭, 残接
(0･25g) 蚤碍 ｡ 止記望 つ の 残撞を禽じ, カ ラム クロ マ トグ ラフ ィ - 凝着青い ,
be m z 即 e: a c eもo m e= 1O: i (vfv) 蒋出渉壕, CHC!3 - eもhe r に て 蒔絵晶レ, 餐
色板状晶 (a.i6甚), 叩 258- 260
o
C(= 七. 4 0i 印 259- 260
o
C), を駄 本物質
は 毛R にて標晶ヰ 0) に 一 致 ｡
機
軸 : Phen oiic 急如de (109ず)(凱2i苫) め
D W(鶴 田!) の溶液己こ, pr opa r甚yl br o m卓de (且｡85叢) 及び K望CO8 (2｡尋9 s) 港
加え , 室温もこて 4 h洩 軌 反応終了畿 , 反応液を次に注如し, AcOEも毛こて 抽出 ｡
Eもhy! 亀C e七a七e 蒋液を永, 沈も､で S a七. NaC!粥 . に て洗浄し , 円gSOヰ 亀こて 乾燥
軌 溶媒奄留意 ｡ 得られ 泡残接を e七he rもこて 洗浄L', 残撞 (凱55 題) を絡｡ こ
の 亀の を, CHC!召 - e七he r よ り再絵島し, 無色板状晶 (凱53 g), 即 i卑3-旦那
o
C
(soずもe n ed a七I i32oC) E音量七. 9 O) mp 柑 卜柑3
o
C(s ofte n ed a七 旦32
o
C)ヨ, を碍 ｡
本物鷺も孟 iR 右こて 裸晶9 8) に 一 致 .
鮎 邑腰嘘捜止虹塵如虹且担旦虹蓋史L_馳j嘘ど_____(120a) の CsF 存在下 で の
C盲亀書s e n Ar苫O n 下, 第 i 奴 pr o抑 r苫y毒 e肋e r(ま20a)(5.37名) 及び
CsF(2｡95孟) の混合物に PねN gも2 (103田!) 夜飯え, 26.5 h 加熱選涜 ｡ 反応液
蚤 bem 2 e n eに て希釈後, 不浄物をろ去 ｡ ろ液を 5富H Ci亀q. 次 いで 弧七｡
地C!粥 ｡ に て洗浄後, 乾鰻 し, 帝媛を留意 . 縛られ る残渡 (凱72甚) に射 し,
カ ラム タ ロ マ かグラブ イ - 巻紙り返L7 he x 昆n e: AcOg七= 2 : 1(v/v) 溶出部
よ り, 掃出順 に Fr. 良(0.且遵 富) と F右. 8(3. 85 苫) の 2 礎の フラク シ ョ ンに
分鮭 .
- 且02 -
i)2-E6-(2一 触 榔 be 門Z OE 緋u ㌘盈榔 )3- 6,7 潤 七榔 e m ed盲¢xy - 汁(相場 e帥y卜
紬r 耶 消音do)門盈 郎 ね払ie n e(299) : 打r･ A に対 しても孟ア ル ミ ナカラム タ ぴ マ トグ
ラフ イ - を行 い , 無永 eもね即 溶出渉を CHC】3 機 0日より帝鎗晶し , 無色 プリ
ズム 晶 (0･09甚)9 招P 203- 206
o
C争 を 鼠 細亀吉｡ Ca盲cd C22粥1 7NOヰ :
C, 73｡53; 臼, 凱77;”, 3｡90･ Fou nd : C, 73｡ 3旦; 臼, 亀.79;N, 3｡8?.
門S : 359 抑 , 旦00慧)｡ ほ y 地 色 X C 招
‾ l : 163卑(C=0)｡ 一日 欄 R(4OO M蜘 8:
2･ 耶 (3約, a, 脚 ･ 五 日冨タ C 鳩), 2｡88(畳/22x 3恥 S, 柁触), 3.03く21/22 x
3H9 S宇 和鞄)争 乱息O( 凱 s, OC粥20)タ 凱40(批
(批 S, C8 - 帆 晋. 柑 (i恥 軌 J楓 i, ま.5 払
7-33く旦閑夢 dサ 脚 ｡5 地 , C7- 一 郎 , 7｡亀0(粍 d争
a, J=8｡i 馳, C&･ - 粥), マ･了亀(旦約, d9 J軌 亀 馳 ,
RCHO), 8.36(ij22x且恥 S, NC臼O)｡
喝, 3=且申 1 日諾, C8･ -粥), 7｡ 09
C8･ - ”), 7｡2iく批 s, CB ･ 郎 ,
j=8･ 亀Hz, C3 一 郎 , 7. 母9(1柑,
Cヰ 一 報), 8.呈亀(21/22x i招, s,
ii) 2-こ如く7 噛 もねo xy- 2- 配 もhy昔be n E O 抑u ㌢亀ny嘗)コー 6,7 噸 沌hy盲e m edio xy 小 (招-
m eも榔 紬 r 朽網 毒do)m 盈P鵬h急呈e n e(252) : Fr｡ B もこ対 して 亀 ア)♭ミ サカ ラム ク ロ
マトグラフ ィ - を行い , 無永 be m z e n e掃出鮮を C臼CiBヤ短0粥より再鎗晶し, 淡
栓色 プ リ ズム 晶 (急･互3 名)F 鵡P 23 -236
o
C(= 七｡ 抑 油P 233-235
o
C), を 乳 本
物質毒孟 ほ 亀己て壌品9 0) 毛こ - 致 .
寮6聾静盟磨 の塞敦
鞄 : ‡s o v a m= lin (238)
(30｡00名) の 亀C 軸 me (呈ii 郎 溶液旺 紀宝CO苫 (乱 55甚) 及び pr opa r苫yl
br o 軒ide (3i･ 卑6 老) を加ぇ 哉 h 加轟遜涜 . 反応終了 軌 反応液量こ永 を加え,
e七he ㌻藍己て 抽 軌 E七he r抽出液を 5富 地軸 aq. 次い で 馳 息｡ 馳C昔弼 . 旺 て洗
浄軌 乾鰻Lf , 静媛を留意 . 捲られ る残撞 (乱 6ig) を 陣細托 もこて 帝緒晶LJ,
無色針状晶 (32･ 鯛 霊), 挽P 73- 7亀
o
C争 を孝凱 触亀嘗｡ Ca盲c由 Cl lHI O 8 :
C, 6 凱 鳩.; 粥 争 5｡ 30｡ Fo u nd : C, 6 凱壕3; 粥争 5｡3¢｡ ほ y 馳 且 X C 蜘
- I : 3230
(C…C軌 且675(C=0)･ l純一対慨 (60 門地)8: 盟-53( 粍 も, j=2｡5 軌 C鮎C… 卿 ,
3｡95く恥 s, 榊 e)タ 壕｡8且く瓢 dタ J=2こ5 払 C里㌔芸C粥), 6｡98( 批 d, J=9.0
地 声 C弘 一 紙 7｡5且く批 軌 3軌 0, 2. 0 払 C8 - 紙 7｡ 朗 (批 d, J=2.0 地,
一 旦03 -
C空 - 約, 凱85(畳鰯p 盟, C粥O)｡
馳 題ぬ ; 船名脚 下, 嘗 め CsF
(3-iii9甚) をÅれ 汲フ ラ スコもこ eも如即 体 (3O6) 払3880苦) の P曹磯Eも2 (3｡7
田け 溶液を加 え9 外塩 i80
o
C 毛己て 6 h加熟洩押 ｡ 反応終了後, 反応液を
e七わe rもこて 鎗釈し, 不浄物を ろ意 中 ･.
.
毒液を 5Ⅹ 約C盲粥 ｡ 改も､で s 亀七｡ 触C舌鼓q.
も己て 洗浄bヂ 乾燥後学 溶媛奄留意 ｡ 得られ る残撞 (0｡五?85苫)も芸対む カラム ク
Clマ トグラブ イ - 馴青もヽ ねe x 亀n e: 触OE七三 8 : i(v/v) 締出絡 凱 Eも0粥よ
り帝緒晶を繰り返tJ , 無色板状晶 (0｡0839芸), 即 68｡5- 69
o
C, 奄絡 ｡ 如 亀盲｡
Ca盲cd Cl ､網- oO8 : C, 69. 覗 ;R争 5｡3O. Found : C争 69｡ 26;捕, 5｡33.
柑 y D
K
&
B
x
r
c隅
- i : i668(C=0)･ l 州 円R(60 触)8: 2｡50( 恥 d争 脚 申0 馳,
C監 一 触),唾･05(3門, S{0 触)タ 6 潤 (呈u, a, J=7｡ 2 馳, C8 1 日), 7.旦0(批
d げ｡d, j=i｡0 絹諾 , C8 - め, 7.56(柑 , dタ J=7.2 柑z, C缶 -”)争 9.97( 粍 s争 CHO)｡
鞄 遜盟 :
枇 C!l ヰ空) (臥O2 鯛g) を無永 EもOH(0.97ml)もこ遠浅下出来る慰吋溶解し 泡清
聴毛己 RC(OE七)3 (0｡96甜盲) 及びe七ねe ㌻体 (306)(0｡9801農) 奄加え, 2｡5 h 触
熟遭涜 ｡ 冷後, 副生する 如 榔 紬 柑 払七e と E七OH凝滞庄下留意穣, 残撞毛己永を
加え eもhe r毛こて抽 払 E 肋e r抽出液を永涜後, 乾燥後, 溶媒を留意 . 得られる
残撞 (1 潤打 者) ぬうち 且. 097侵葛 を とり減圧蒸留 [bp 且32
o
C(2 脈打榔ヨ ♭,
淡黄色オイ]レ (0. 9318葛), を碍 ｡ 鄭ここの 亀の の 一 部 を取り減圧蒸留 Ebp
ま32
o
C(2 紺 地)コすれ 軌 無色浄 イ]L,を与え る . 如 ai. Caicd Ct B臼2004 : C,
68 J 6; H, 7･63･ F¢u md : C, 67･94;粥, 首 鼠 柑 y忘望鮎 t : 329苧
くC芸C恥 1日 欄 民(60鮒 z)8: 且･20(6H, 忠, i;7｡ 0 地, C鮎喝8 X 2), 2.45
( 粍 七, J=2･3 馳, C粘C≡C旦), 3･55( 眺 q, J=7｡O H2 , OC鮎CH9 X 2), 3.82
( 恥 s, O 馳), ･壕｡ 73紹H, a, j=2｡ 3 舶, OC鮎C芸CH), 5 湖 (粍 s, ArCAO2),
6｡8i(且恥 d, J=凱3 日z, C昏 -”), 7｡09(1日, 恥 J=8. 3, 0.2 払 C8 一 郎 , 7†旦3
(lH, a, J=O. 2 日諾, C空一 日)｡
- まO壇 -
奴盛払 底よ芸 班 鮎 迦 ね卵y- 2一 隅e七触 卜
b ずu r亀n 293 Argon 下 , 予め CsF(凱3622苫) をÅれ泡ブ ラ ス 剖 己
a cぬ 書 体 (307)(0･82iO苫) の 棚 Eも2 (S.2 印i)層 臆を加え, 祝辞下 , 3 わ触
熟遠浅 ｡ 冷 軌 反応液 を e七he r に て希釈し, 不溶物を ろ 象 ろ液を 5富H Ci
粥 ｡ 改も､で 馳七｡ ぬCi 恥 も己て 洗浄♭タ 乾燥 軌 滞媛 蚤留去 ｡ 得られ る残櫨
(0｡5 朗0名) もこ射 しカ ラ ム タE2マ トグラブ イ - を行も､ わex 盈n e: AcOEも芸 8 : i
(v/v) 溶出渉より, 無色板状晶 (0･ 鯛55甚)タ 将P 68･5-69.5 ｡c, を軌 本物質
は上記 払盲d 軸 de 体 (308) 渉ら移られ 漁礁晶と完全 に 一 致 .
寮 6聾寮 詔鯨 の乗数
嘩 盛出 虻 幽 艶 ニ
盛 盟波 蝕 劫望ま: 8e n z oずu r an- 哩- a!dehyde 体 (293)(9.99甚)
及び ac e七opiperom e(1 削)(凱 60富) の E七OH(i50 ml) 溶液もこ, 10笈 ぬ0粥耶 ｡
(25･ 3 拭け を加え, 室温もこて 一 晩凍 軌 反応終了 軌 反応 熱己冷凍奄加え, 級
品番ろ敬 し漁 軌 風乾tJ, 黄色徹歯数状晶 (17. ii富) 蚤 敷 この 亀の を,
C汽C!3 一 触0日 習蒔絵晶し, 黄色嶺細針状晶 (旦6.57甚), 桝P 134. 5一 旦36
o
C, を 軌
細魚音｡ C亀盲c東 C之O粥l 各08 : C, 7且｡壕2 ; H声 4｡80･ Fo u nd : C, 7且.2唾; 粥タ 唾｡ 抑 ｡
ほ y ぬ 免 妊 ･C脚
‾ l : is 耶(C=0)･ l 醐 柵 (6¢ 門地)杏: 2｡5互(恥 d争 3=1｡0 払
C一 触), 侵｡03(3招, s, 0 触), 6. 朗
C3･ - 粥), 6.7卑(且n, a, j喝 . 082,
7｡ 32(五日, d争 J=8.0 地, C8･ 一閃),
7｡ 53(i臼, a, J=2｡0 約諾, Ce- 一 紙
(2紺, s, OC円2O), 6.69( 批 d, J=呈｡0 払
C8 ･ 一指), 6･89(1凱 d, J=8. 0 軌 CBh ･ 恥
7湖 (旦恥 d, J=15｡0 略 如C絹=C鮮0),
7｡ 朗 く王H, dd, J=8.0, 2.O 地 , C8抄 一日),
8｡Oi(且H, a, J=旦5･O H詔, ArCA=CHCO).
拙 聖地 地 盤 宜 嘘 奴 迦 過 盛 遊 戯 汲 は出ニ塩迩 濫 地 旗 痩 地 監
地 盤 : Chaほo n e(309)(8.20名) を e 軸首
ceH 鴨 0‡v e(82･0 招盲)もこ加亀溶解t}, Ac0日(i｡ 67円蔓) を加 ぇる ｡ 改も-で 乾C弼
(3ゆ60甚) の 約20(亀0 持i) 溶液を内患 120｡c をこて滴下L/, 滴下終了後 30
印i悶｡ 岡温度に て挽 軌 反応終了軌 反応液を太虚 の永 如 己注廃 し, 析出tJ･泡緒
- iO5-
晶をろ敬 ･ 得られ 泡残撞 (7｡ 地 名) 奄 C閑C13 一 触 榊 より再結晶 し, 無色徽廟針
状晶 (?･27苫), 即 急旦9- i22
o
C, を捲 . 触 a!. C盈icd C2.柁. 7NO5 : C, 69. 那 ;
”, 唾｡72;N, 3.86｡ Fo u nd : C, 69｡59; ”, 唾｡7卑;紬, 3.86.
ほ y z ” x c m
d l : 2236(C芸N), 1679(C=0)｡ IH- N 慨(60 門地)8: 2｡ 耶 (3日, a,
J軌 8 日諾9 C- 軸), 3｡ 37(1”, dd, j= 胤 0, 6. 5 輯諾 , C3 - 触), 3｡7亀(i‰ dd, j芸
i8.0, 7｡ 2 Hz, C8 - 軸), 3｡97(3内争 S争 0 触), 凱69(ま閑, dd, J=7.2, 6｡5 粥z争
C空 -臼), 6･02(2網野 S, OCH望0)タ 6｡54(旦H, a, J=0｡8 日z, Cs･ - 柁)9 6.68(iH, a,
j=8.5粥z, CB･ ･ O rC8 ･ -悶)争 6.8旦(i‰ dタ J諾8. 0 日z, C払玲 - 粥), 7. ､且6(且托, a,
J=8. 5 日望, C8･ - Or Cev - ”), 7.39(五指争 d, J=2.0 弛, C2ヰ ーH), ?｡侵5( 批 ad,
拒8.0, 2.0 日z, C8 幹 -H)｡
拙 感触旗濫藍皇盟 旺
盛盟虹 幽 : N 托r‖e (3iO)(i3｡ i旦g) を EもOR(53
m!) に懸濁きせ, 骨 の溶液に 紬0約(i3｡83農) の 臼20(158mけ 溶液奄加え泡
級, 亀柑 O n 下 , 5 h触熟遭涜 ｡ 反応終了後, 反応繊毛這永櫓下 10笈 HC!弼 ｡ を加
え, 敢性 とし泡後, eもhe rもこて 抽出. E 帥e r溶液を sa七. 触Claq｡ に て洗浄し,
粕SOヰ に て乾燥後, e七he r を留意LJ, 残接 (13. 06苫) 奄碍 ｡ こ の 亀の を
CHC盲8 一 触0粥より帝緒晶を行もヽ , 無色板状晶 (ま2.29甚)タ 嗣P i83一旦馳 ｡5
o
C, 餐
得｡ 触 昆!｡ C亀書cd C2 1HI BO7 : C, 65｡96; H, 凱75｡ Fo u nd : C, 65｡76; 臼,
亀･7 凱 ほ y 恐 8 X C 悦
‾ l : i698, 且665(C=0). t粥 -N 慣(60 即諾, 払C e七¢m e- 鶴)8:
2｡ 舶 (3H, S, C- 触), 3｡ 且8 ( 批 ad, J=i7℡i, 凱0 地, Ca -H8), 3. 粥 (ま円, dd,
榊 了･i, 9.6 .Hz, C壬 - 絹b), 3. 93(3日, s, 0 撫), 4｡ 舶 (批 ad, J噂 ｡6, 凱0 地 ,
C2 - 払 凱07(2韓, Sサ OC約定0), 6.68(且門, s, Ca t - 托), 6｡75(粍 d, j軌 2 馳,
C6･ - H), 6｡9O(且閃, a, J=8｡ 3 馳, C5抄 - H)サ 7｡iO(lH, a, J喝 .2 日詔, C缶･ ･ 約),
7･壌3(且約, a, j=1. 5 地, C望 ･ 一門), 7｡67(1日, dd, J=8｡ 3, 且｡5 Hz, C色付 -粥)｡
星二 鮎 旦ニ担壁_地垂寒y_I_星二弼e七hy_ibe n 2 OEbコザu 柑 ny1)ヨ
- 亀- (3.卑一 円e肋 v盲e n ed io x y-
ねen bu七a n o壷c Acid 3i2 馳七o 亀Cjd(3i王)(1i.9O名) の AcO臼(iO8O抗!)
静聴に , PdC!望 蒋臆 柑 8 ) 紬7｡2 印!) 及びNo ri七(名.14甚) を加 え, 淑寮下, 塞
温常圧もこて 一 昼夜接触還元 ｡ 反応終了後, 触妓をろ患L/, ろ液の 蒋媛を減屈下
- iO6 -
留去 ･ 残 敵 岩永を尭田え , C臼C葛き も己て 触 払 Ch k汀 ¢ずo r 印抽出聴を 榔 0ヰ も這て乾
燥 敵 城庄下溶媒を留意 ｡ 得られ る残撞を eもhe r己こ溶解tJ, 永 にて洗浄し漁 乳
榔 Oヰ 急こて乾燥tJ, eもhe ㌢ を留意 ｡ この 残撞 (呈2.28名) を he x耶 e- e 伽 r 己己て
トリテ 温 L, - ト軌 析出し漁結晶を e七he r- he x a n e監 て再結晶♭ , 無色板状晶
(9｡80屠)争 悶P 且¢3 ふ 且06
o
Cタ を 執 Åm ai｡ Ca盲cd C空l粘 808 : C, 乱 闘 ;捕,
5･ 耶 ｡ Fou 悶d :･C, 68. 唾9 ;持, 5｡ 鯛 ｡ ほ
(50O 慨z)8: 24i5(i‰ 摺, C8 - 紺色), 2 湖
J=凱8 地, C- 鞄), 2｡ 鳩 (2関学 息, j=?. 2持諾,
C望 - 紙 3廿98 (恥 s, 0 触)争 5｡90( 恥 s;争
y
取 8 推 C 招
‾ l : 旦696(C=0). 1純一 内円托
(王朗, 防, Ca -Hb), 2｡唾5(3網争 d,
Cヰ - H), 3｡73(i‰ も, J=7｡ 2 馳,
OC粥空O), 6｡ 朋 (批 d, J=0.8 馳9
C3･ - 恥 6･55(且弱, 恥 脚 ｡0, 旦･7 地 , C8･ 一日), 6.6i(批 d, J=ま｡ 7 払
C宝p - 紺), 6･69(瓢 d, j軌 0 払 C5 沖 一円, C8･ 一 晩 マ｡03(恥 d, j軌 0 閃z,
C8 ･ -臼)｡
嘩 盛 起
軸 £鮎迫 : 弛も榔 e m e a cid(3旦2)(S｡57甚) の
触C弼く39隅盲) 滞液もこ , 紀宝CO8 払 65 苫) を加えぬ後, その 懸濁液を親冷し , 撹
押下 POC葺3 (マ･ 且 臨書) 凝加ぇ , 外塩 55- 6O
o
C に て 2 h挽 熟 度応終了後 , 虎
応液奄鹿毛こ注廟 む, C月C青息 旺 て抽 軌 Cね葛¢㌢oず即 田 地出癖を 5霊 地0日亀喝. に て
洗浄 ♭ , r 乾燥 軌 砕鉱を留 敷 革らね る残撞 (5｡85s) を C粥C!き 健 脚 より蒋
緒晶を者青も､, 無色針状晶 (凱57g), 即 ヱ9 凱5- 202. 5 oC, を寺凱 触a!｡ C亀盲cd
C2t粥 柑08 : C, 7i｡99; 出, 5.18. Fo u 円d : C, 72｡Ol; 粥, 5.25｡
ほ u
b 亀 X C 打
‾ l : 16朗 (C=0)｡ l 州 門R(60 触)8 : 2｡20- 2.60(乳 酪, C日 湘 ,
2｡ 卑3く3u, a, j=呈｡ O Hz, C- Re), 2｡8か3｡呈5(2日, 防, Cヰ ー 払 3.?5- 倭. ㈹ ( 粍
招' C空 一 日), 3･ 9?(S臥 s, 0 馳), 6.00( 凱 s, OCH20)タ 6｡ 18(i臼, a, i;且｡0
地 , C3･ -約), 6･ 63( 批 d, J軌 O R諾, C8 ･ 一 紙 6. 餌 ( 批 S, C8 一 紙 6.85
(粍 d, J軌 O 晩 CB･ - 恥 苛.53(i招, Sタ C8 -”)｡
嘩 こ
磯 : 触N悶2 署a S(約 乱 鶴 s) 凝凍櫓
下争 無永 C托C昔3 (33鰐!) に 吸収き 恥 骨の 静聴蔓己 七e七柑l紺 e 体 (S呈ヨ)(3. 節
一 旦07 -
蛋) の 蟹凍 C臼C!B (3卑 m盲) 溶液殻加ぇる ･ 親櫓下, この 溶液を 耶C盲ヰ (i｡2 m電)
を食む無淑 CHC‡9 (33悶盲) 溶 融こ, 内塩が 5
o
C £ほ に 怒 ら聴 い よう忘こ滴下し
患 軌 室温に て 2｡5 h挽押し, 更に , 30mim. 激熟遠 敷 反応終了軌 析出物
をグ ラス ブイ]レタ - (伝- 3) 奄伺 い てろ志し , 毒液の 溶媛を減圧下留意.
得 られ る蔑色オイル (凱23葛) を , 無盤 門eO出(まOOm昔) に 溶解し,.N盈 軌
(0･75苫) 奄加え泡 敬 重温も己て - 夜洩 軌 反応終了 敵 城庄下溶媒を留意し,
残棲もこ永を為田え, eもhe r怠己て 抽 軌 g七he r 抽出液を乾燥 執 成庄下蒋堤を留意
し' 残撞 (3･63苫) 奄 軌 こ の 亀 の 蚤 CHC-3 -neOHよ り蒋銘品､馴青い , 無色プ
リズふ 晶 (3 湖 農), 獅P i39 湖 2-5
o
C, を 軌 舶逢妻･ Ca苫cd C2望鮎 3 帆 : C,
72｡ 32; 絹, 凱3壕;”, 3｡83･ Fo u nd : a, 72｡02; 絹, 6.33; N, 3.80.
ほ y n & 沌 C扮
‾ l : 333亀(州 )･ - 州 MR(2?0 獅z)杏: Ob98- i J 8(粍 br s,
NH), i･95(iR, 防, C3 - H也), 2･i旦(恥 S, N 触), 2 潤 (3H, a, J弧 7 日z,
C 欄e), 2･57(批 m, C3 瑞 ), 2･85(粍 m, Cヰ ーH色), 2･ 99(1H, 悶, C4 -Hb),
3･40(批 d軌 J=ii･9, 3中3, 3･3 払 C空 -”), 3｡65( 批 d, J=3｡3 Hz争 Ct 欄),
壕｡00(恥 S争 0鞄), 5｡92(恥 S, OC日20), 6. 鶴 (批 d, J=0.7 略 Ca･ - 帆
6｡65(批 s, C弘 一 O rC8 一 帖 6｡72く批 dタ J=7｡9 Hz, C6･ - O rC8 ･ -”), 6.75
(i紺, S, C8 - O rC8 -H), 7｡ 00(且H, a, J=7.9 Hz, C5･ - O r C各 . 一 紙
故 郷
嘩 迦虫 ; 細im e(3i4)
独 尊ま 苫) の 無永 C粥C盲3 (壌2 招け 蒋液 に , 周時調製し泡 chlora盲 柑 昏, (2｡卑 田!)
を加 え, .3 h加軸澄渡 ｡ 反応終了軌 反応液を永申に注如 し, C円C!3 もこて抽 払
Cわ 加 がo r 悶溶液を乾最後サ CHC!日 を留意 ｡ 残埴 (3｡77蛋) を CHC!8ヰ短棚 よ り
丙緒晶を行い , 無色プt]ズム 晶 (3｡ 閃 苫), mP 202.5- 20唾oC, を 軌 敷こ再結
晶母液をカ ラム タ ロ マ かグラ ブ イ - に て 鯖製し, CC!ヰ : AcOE竜芸 3 : 1(v/v)
掃出部壕 CH C召3 一 触0閃よ り再結晶 郁子い , 無色プt] ズム 晶 【0｡56農 紬七島!
亀岡¢u nも ;壕｡33苫)ヨタ 凝 軌 触a盲･ Ca!cd C2 a粥豆3NOB : C, 70. 2i;”, 5.89;
紬, 3｡56･ Fo u nd : Cタ 恥 OO; 田, 5｡88; 柁, 3｡53｡ 柑 y 勤 8 X C 柑
- I : i664
(c= 批 1日+網羅(500 捌ほ)8: 2｡ 07一重.呈且(批 田, Ca - H血)タ 2｡23･ 2｡32( 汎 用,
C3 - ‰)' 望･ 45(且0/旦ix 3恥 S, 脚触), 2 潤 (3H, a, J=i｡ O Hz, C 傭), 1 2｡62
- 且08 ～
(ijiix 恥 s, 純), 2･93(且H, 約, Cヰ - H色)タ 3｡O2( 批 現, Cヰ 瑞 ), 3 潤
(i門タ 悶タ C2 - 郎 争 3498( 恥 s, O触), 凱73(恥 d, J軌 9 地争 Cl 一 紙 5. 96
( 恥 s, OCH20), 6｡39く批 d, j=i｡0 払 C8･ 一 帖 6潤 (恥 S, CB - 那
C8 一門)タ 6･67(批 s, CB - O r C8 - ”), 6｡7 川 H9 a, J=8･3 地, C6｡ - 即 C8 ･ 一 円)早
6･83(批 d, j軌 3 地 , C8･ - 即 C即 凧 7 湖 (且0/1ix 批 S, 弼C閃0),
7.69(i/1且x 且粥タ S, NCHO)｡
基 準 こ
出塁 軸 : Fo r 嗣亀嗣ide (3且5)(5.66苫) の 無漉
be m 諾e n e細 和苛) 辞 軌こ DD81 ヰロ' (批 呈旦 甚) の無永 be n脚 e(2唾0 招け 溶液を
加え タ 2 h触熟適 軌 反応終了 軌 析出鞠 をろ志 し , ろ液覆滅庄下蘭 乱 得ら
れる残撞 凝 C肖Ci3 邑引容解し泡 徽 5富 柏亀0粥 aq･ もこて 洗浄し, 乾燥軌 溶媛を留
嵐 移ら れ 泡残淳 (5｡亀7 名) に 対し声 カラム タ - トゲラフ イ - を行 い ,
CHC!8 溶 出部 を , C出C!8づ触0粥よ り再緒晶L', 無色プリズあ 晶 紘 97g) 奄 徽
本物震は第 6葦第 息筋の 実験に て樽泡 2 潤 もhy 伽 昭 0 紬 an 体 (252) に完全に
- 致 ｡
- iO9-
解 常襲寮 息衝 の寛厳
蝕 雌 腰盤盛盗 : Fu r a n体 (252).(0｡ 64i7甚) の無
永 pyr !
'
d in e(且3 悶!) 蒋 軌こ, OsOヰ (0｡5050甚) 夜加え9 室温もこて 2 h洩 熟
度広路了 軌 反応液もこ N亀鵬SO3 (O･756O甚), 痕 (呈旦 耶萱) 及び pyr盲din e(i3
印!) の混液を加 え, 室温 監 て 2 ね洩 軌 反応薄液奄 創芸注廟し, 5笈粥Ci粥 ｡
も這て 軟性とし泡後, 触OEも 監て抽 軌 Eも榔 ac eもaもe 抽出液を sa七 CuSOヰ aq. ,
触 次 いで s aも｡ 紺昆C-亀喝｡ 旺 て 洗浄 軌 鞄SO4 に て 乾燥し, 溶媒を留 嵐 移ら
馳 る残 敵こ 榔 約 を加ぇ; 凍浴上溝流しなが ら 半 円eOHを留意L/ ,l 榔 農褐色残
檀 (0･7768甚) を 軌 こ の残撞 に 対しカ ラム ク u マ トグラ フ イ - を行い ,
ben諾e n e: AcOEも= 2 : 且くv/v) 溶出部よ り, 溶 捌庶毛こ 2 つ の フラク シ ョ ン
こFr 中A(0･038旦苦)争 Fr｡ B 批 6620名)ヨを碍 .
i)2-[針(2-Hydro 粁 7- 紀 七紬 xy･ 2- m e帥y卜3- o x o- 2,3-dihydr obe m z oEbコー
fu ㌻a nyけコ1 卜(N憎 e七榔 ずor 鮎 mido)- 6,7- me七桝 e n edio xyn aph･tha!e n e(326):
Fr･ Å に対L/馨らるこカ ラ ム ク ロ マ トグ ラフ ィ - を行 い , be n z ene : AcOE七=
5 : i(v/v) 掃出部を CHC!3 硝 eOH- E七馴=こて蒔絵晶しタ 無色プ リズム 晶
(O m O2g), 杓P 290- 298
o
C(dec .), を 軌 細魚書. Calcd C2 3Hl 昏N OT :
C, 65･55; 粥, 凱 朗 ; ”, 3･32･ Fo u nd : C, 65･ 34; ”, 卑.59;柁, 3｡20.
門S : 埋21綿 ＋ , i2｡5 富), 35O(loo濫). 柑 y … c 悶
- i : 32OO(0朗), 呈72且
(C=0), i66i(C=0)･ l 州 触 (卑00 門払 D円SO- d魯)8: 呈｡ 耶 , i. 軌 i｡ 朗
(toもal 恥 S, C門e)タ 2･879 2･90, 2･ 94(七o七a] 恥 s, NMe), 3.97, 3.98
(七ota7 恥 S, 0馳), 6｡ 恥 6｡256, 6･260(七軸 ! 恥 S, OC円空0), 6.86- 6｡9壕
( 批 m, C6･ ･ 帆 7｡07, 7･iO, 7･ 且9(tots- 批 Sタ C8 -”), 7.24･7｡ 29(1紺, ”,
Cs･ 一 晩 7｡卑針7｡壕6(札 内, C古 一 紙 7｡ 軌 7｡ 恥 7｡59 紬 ta蔓 批 s, C8 一 紙
7･8i-?｡90, 8･30(也ta! 3絹, 軒, Cヰ ー 網, NCHO, 0約｡
岳i) The 蜘 ㍗oxy宅急七ed Pr odu ct(3旦6) : Fr ｡ B を CHC!3 - E七0日 よ申帝緒晶 し9
無色板状晶 (0.5370甚), 松P 200- 2i2oC(de c°)> を 執 如al 色 C亀7cd
C2 3日宅INO7 : C, 65･2唾; 粥争 58 00; 朗? 3･3i･ Fou nd : C, 弧 65; 絹, 5.06 ;
弼, 3･ 乱 CJ門S(卜Cヰ凱 ｡) ”/芸 : 唾2僅(門H＋, iOO慧). 8R y 払 亀X C 胸- I : 3朗0
(0粥), 旦665(C=0)｡
一 旦iO -
*
鮎 磯 : A 聯 n 下 タ 七he hydr o xy首aもed
pr odu ct(3呈6)(0･5i88g) の dio x a m e(且5 招!) 蒋液に 削Oヰ ◎2鮎0(0.唾3阜1 豊)
の H20 (2｡7 細雪卜 di¢x a 約e(7｡5 托!) 溶液を加え , 室温毛こて 2 ね孜 軌 反応
終了軌 反応液を 如こ注加 じ, 5霊 的C‡亀喝｡ 忘こて p閃 ま とし患 軌 b紺 2 e m eもこて
抽払 馳閃詔e n e抽出液笹 触 次も､漕 S 亀も｡ 内払C! aq｡ 8こて洗浄 軌 軸SOヰ も芝ぞ乾
燥Lf, 帝媛を留意 .
捲られ る残姪 (0 湖 60 塞) の 盛毒o x 品田e(且7 隅!) 蒋液亀こ, 5笈 柁亀¢閃 恥 (5 拭け
をカ甜兎, 室温 監 て 一 晩洩 熟 度応終了後 , 反応液笹薮に 注廃し, 5慧臼C盲晶喝, 鑑
て p甜 旦 とL, タ 払em 詑甲e に で 抽出 . Be m z e n e抽出液を れ 次も､漕 S 亀t. NaC盲
a喝･ 毛こて 洗浄 軌 鞄 軌 邑己て 乾燥 し, 滞媛を暦 象 得られる残撞 払 3946 g)
奄 C臼C】3 - E七珊 よ り荷駄晶夜着青い , 改発亀プリズ ム 晶 批 3267E), 印 245-
2 鯛
o
C
, 蚤 軌 Am al･ C亀盲cd C空1HI T恥 :` c, 66･ 礎 ; ”, 壕.52;村タ 3.69.
Fo u nd : C, 6凱36; 班, 唾｡ 56; 拍, 3｡ 63･ ほ y 敬 色 X C 朽
- i : i680(C=0), i645
(C= 批 l紺 欄 除(500 馳)8: 2｡93, 2･97, 3･ユ2 紬 ta! 恥 s, 柏伽), 3 腐
( 恥 s, 排 紙 6｡ i2(恥 s , OCH20), 凱69- 6･ 7亀(粍 尉9 C6 ･H), 6.97-7.ま2
(2粥争 打, C8 - , C昏 4 一 紙 7｡2 卜7争 28(軌 摺, C3 - , C与 一 帖 7｡ 恥 7｡マ5 ( 批 耶,
C也 - 帆 7｡96, 凱且2, 8･i8, 8｡3O 紬 ぬ盲 批 s, Nc 削), 9.57, 9. 恥 凱65,
9･ ?3(息o宅急】 批 S, ArCHO), ii･98, 12｡ 恥 i2｡ O3, i2. 28 紬 也! 批 s, 0軌
轡 こ
*
盟 蜘 : osoヰ (0｡0卑20g) の 出20 払 2 崩盲) 溶液の 一 部
(i･ 5 尉官) 蚤 2一 駅 軸 柑e n z oずu 柑 n 体 (252)くO｡O890名) の d妻¢x 亀聡 (2.0 抗i)
溶液に滋野え , 唾5 瀬音n･ 室温に て 親好 し盈軌 ぬjO4 (0･ 壕856g) を加ぇ , 塞塩旺
て 旦0 日間漁 熟 度応終了 軌 反応液もこ 温も. NaC盲aq｡ 容顔え, C紺C!古 に て 抽
軌 Cね盲即 Oずo 澗 溶液夜 軸 弧 に て乾燥L/汲 嵐 CHCl守 奄留意 ｡ 捲られる残接
(0｡五庵呈2 易) 蚤 軸OH(5 陶i)- C絹C!3 (且5 折畳) に蒋解レ , 黒色沈潜が生 じな ( 怒
る ま漕 臼2S 富a S; を bu抽!書約甚 し, 沈滞 を遮去 .
遮液奄留意LJ 患残瞳 (o･且iOOg) を 触0円(2 四書) もこ溶解し, 5富 触 棚 aq.
一 旦1呈 -
(且 悶i) を加え, 婁塩己這て 且 日挽 軌 反応終了 軌 H20 を加ぇ , 5富拍Ci盈q. 邑己
て 酸性と し, CHC!3 に て 抽 払 Cわ 加oずo r翻 溶液 を 榔04 亀己甘乾燥し 泡軌
CHC】3 を留意 ｡ 得られ る残接 (Oe互003g) を 批 Cl空 欄 0㌻=こ耳蒔絵晶し, 淡褐
色ブt] ズム 晶 (0｡0&00g) を碍 ･ 本物質は, 上記の S 亀iicyla 鳩 hyde 体
(ほ2a) と完全毛こ 一 致 ｡
鱗 7聾寮望勧め実数
豊 郷 ニ
鋤 ぬ : Saiicylaほehyde (i22亀)(0｡059名題) め
D 野(且 ml) 滞液も己, 紘2こ03 (0･052逢g) と 撫 2 恥 批 0 ほ壌m,け 夜加え, 外塩
亀O
o
C にて i･5 わ 挽 熟 度広路了軌 反応液に 永 (O.5 招け を加え, 室温に て
2 h撹 乱 反応液を鹿 に 注加L/, C約Ci8 を少塵含む be n z e 閃eに て抽 軌
Be n 2 e n e抽出液を 5実 相亀OHa喝, 凍 タ 次い で sあも｡ 粥亀C!aq. に て 洗浄後, 乾燥
し, 溶媒を蘭 乳 棒られ る残撞 恥 0616苫) を CHC‡3 - ReO約より再緒晶 副手も､,
無色プリズム 晶 (0･0565苫), 閉P 217- 220
o
C, 馴凱 如私‡｡ Ca!cd C2 2H1 9NO8:
C夢 67｡呈7; ”, 凱8?; N, 3｡56｡ Fo u nd : C, 67･ i7;粥, 唾｡87;N, 3｡53｡
柑 y - c 田
叫 l : 1666(C=0)｡ l柁-N円R(500 門地)8: 2｡88, 2. 96争 3.07
紬七a盲 恥 s, 柏触), 3&95( 軌 S, 0 触)タ 6･08(凱 S, OC閃望0), 6. 86, 6｡88
紬 七逸書
●
汎
･
d, 弼 ｡ 5 払 C51 -”), マ･02, 7｡03(toも亀蔓 粍 S, C8 一 晩 7. 10
(旦H, a, J=8
d
･2 粥z, Cき 一 紙 ?｡i卑(批 d, J軌 5 払 C昏･ 一 紙 7｡19(恥 S,
C6 -”), 7･67( 批 d, J=8･ 2 軌 C. - ”), 7｡96, 8. 粍 8.27(もota盲 批 s,
内CRO), 10｡36, ま0. 37(も⑳七盈 H H9 S, ArCHO).
寮 軍費寮 3激の乗数
Cわe!e r七hr盲n e 3 Ch一o ride A柑 O m 下, aW ehyde (且22b)(O.1舶5 名) め
xy盲e n e(ま0 田昔) 溶液邑己 T$0 州 20 批 07慧6甚) を O ”, 3 わタ 5｡5 h彼の 3 固
亀岩舟材 て的 if3等費づ つ 加 え, 禽計 7｡5 h加療 灘私 営の 私 費の 都度生じ
ぬ沈滞を傾 緋芸て 分敬♭争 沈澱を xy!e n e(尋 脚け を伺い て洗浄 し傾斜し億 反応
- i互2 -
溶液と合す 砂 浄敬し魚 3 珂身の 沈澱を 飢 , 如こ溶解軌 2鴫 枇 獅 に て ア]♭
剛 性と じ, C円Ci8竜三て軸 軌 Ch如 ofo r m抽出液を 5霊 地OHaq｡ をこて 汲浄 し,
乾燥軌 冷媒を留意 ･ 得 られ る残接を少豊の C弼C亨3 右こ溶解 し, 淑櫓下争 呈0冨
HC-恥 を加 える ｡ 生 じ艶沈澱をろ敬 しタ E七0… も20 より蒔絵晶 劉青い , 黄色
プt]ズム 晶 (o･o7且9 名)タ 田野 旦朗 - i98
｡
c 紬 c｡)E= i. 即 203- 慧06
｡
c
(de c･)1 抑 ; 田酔 且 掛 且98oC 紬 c ｡)8t)ヨ争 を 駄 本物質も孟 c的e 伽 伽 im e(3)
ch 加 i 由 の磯晶l記了〉 と完全毛己 一 致 ｡
鞠 : che!e ry七納 n e･ (3) c如 如 舶 (0.0266葛) の
無凍 門e¢弼 払 5 折苫) 碑 齢こ, 淑櫓下 N亀 眺 批 0且90葛) を加 ぇ, 室温も這て
o｡5 ね 凍 軌 反応終了 軌 反応瞭に 永を加え, C臼C-8 農芸て 抽 払 C 紬 efo r 弼抽
出液を永挽し, 乾燥軌 滞媛を留 鼓 得られ る残接 (0･Oi89 蛋) に対し , ア]♭
ミ サ カラム タ ロ マ 卦グ ラ ブ イ - 馴亨い , be n z e n e溶出鮮壕 be m諾e n e傭 0柁より
再結晶しタ 無色プ リズ ム 晶 (o･oi85苫), 松P 旦58 - ｡c 川 も｡ 1 2T ) 招P 僻
ま70
o
C)タ を 執 務物質 軌 粍 N門托怠こて襟品一 望 7 ) と完全宅こ - 臥
一 息且3 -
頭書周文献 磯ちび亀這娃
且) 触曹蔓a c a e 紬 ンダ ン科) もこ属する植物
-
e為る 榔 o 6 8 rPu
.
昏 即 8 - 働 より
d豆hyd㌻¢cねeie ㍗yもhr竜n e(32)監' 凱 密 漁 C抑㍗iずloH払C a eくス播磨ズ曽) 料
亀己属する縫物で ある s卵 岬 如 5c b F節O 5 8Bbu 5 より cねeHdo m岳閃e(6申)魯〉 蚤緒
ても1る報告が轟る ｡
2) ぎ｡Ⅴ｡Cho uタ 臨 湖 s息e息も鞄 恥 g 胤 軌 銘｡内乱ka 円卓s的豆, 円｡甘亀n &
･
甚u Ch5, 柁eも即 針
cyc!e s, 豊9 969(旦那7)｡
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